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Los plaguicidas ocupan un lugar importante dentro de las sustancias químicas a las que el 
hombre está expuesto, por su alto grado de contaminación en el medio ambiente. Frente a 
la necesidad de analizar estos compuestos y que los resultados obtenidos sean confiables y 
oportunos, el objetivo de este trabajo consiste en la estandarización del método por 
cromatografía de gases para determinar plaguicidas organoclorados en el agua potable. 
Para el desarrollo y aplicación del mismo se utilizó como referencia los métodos 
estandarizados de la Agencia de Protección Ambiental (EPA). El análisis se basa en la 
comparación del área del pico del componente de interés con la de estándares de esta 
sustancia de concentración conocida, admitiendo que existe una relación lineal entre el 
área del pico y la concentración en un determinado intervalo de concentraciones. El 
método más sencillo de la calibración consiste en el uso de patrones externos. 
Los datos obtenidos se han realizado con los modelos establecidos de validación 
(exactitud, linealidad, precisión, entre otros). La preparación de los estándares se realizó a 
partir de un patrón puro de 4,4’-DDT, 4,4’-DDD y 4,4’-DDE, de concentración 1000 mg/l 
(ppm), realizando las respectivas diluciones hasta llegar a 0,050 ug/l (ppb), 1.00 ug/l (ppb), 
1.50 ug/l (ppb) y 2,00 ug/l (ppb) que están en el rango de la norma INEN 1108:2011. Para 
el análisis de una muestra de agua potable, se utilizó la extracción en fase sólida (SPE), con 
hexano, metanol y cloruro de metileno, previo a la cuantificación por cromatografía de 
gases. 
El procedimiento estadístico fue realizado por un diseño experimental no probabilístico, 
empleando la muestra de referencia (CRM) con concentraciones certificadas de 4.4’-DDT 
= 1,35 ug/l, 4.4’-DDD = 1,15 ug/l y 4.4’-DDE = 1,47 ug/l, siguiendo el protocolo señalado 
por el fabricante. Se determinó los parámetros de validación para cada uno de los 
plaguicidas organoclorados, obteniendo resultados estadísticos favorables de linealidad con 
un coeficiente de correlación aceptable, los resultados del límite de detección, el límite de 
cuantificación, el porcentaje de coeficiente de variación de repetibilidad, el porcentaje de 
coeficiente de variación de reproducibilidad, la exactitud se determinó con la muestra de 
referencia (CRM) con el sesgo y una prueba de t de Student de dos colas se concluyó que 
no existe una diferencia significativa entre la lectura en el equipo y la concentración 
certificada por el (CRM). El análisis de varianza basado en la prueba ANOVA de Fisher 
demostró que todos los datos están dentro del límite de aceptación Con la determinación de 
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la incertidumbre se concluyó que el método esta validado con una incertidumbre expandida 
aceptable.  
Palabras claves: validación, linealidad, coeficiente de variación, material de referencia 























Pesticides play an important role within the chemicals where man are exposed, due to its 
high degree of pollution in the environment. It’s necesary to analyze these compounds and 
the results obtained that are reliable and timely, the goal of this work is to standardize the 
method by gas chromatography in order to determine organochlorine pesticides in drinking 
water. For the developing the implementation it was used as reference standardized 
methods from the Environmental Protection Agency (EPA). The analysis is based on 
comparing the peak area of the component of interest with standards that are known. By 
admitting the concentration of this substance, where there is a linear relationship between 
the peak area and the concentration in a certain range. The simplest method of calibration 
involves the use of external standards. 
The data obtained was established with models validation (accuracy, linearity, accuracy, 
etc.). The preparation of standards was made from a pure pattern 4,4'-DDT, DDD and 4,4'-
4,4'-DDE, concentration 1000 mg / l (ppm), by performing their respective dilutions up to 
0,050 ug / L (ppb), 1.00 ug / L (ppb), 1.50 ug / L (ppb) and 2.00 ug / L (ppb) which are in a 
range of a standard of INEN 1108: 2011. In order to analize a sample of drinking water, 
solid phase extraction (SPE) with hexane, methanol and methylene chloride, prior to 
quantification by gas chromatography it was used. 
The statistical procedure was performed by a non-probabilistic experimental design, where 
it was usedthe reference sample (CRM) with certified concentrations 4,4'-DDT = 1.35 ug / 
L, 4,4'-DDD = 1.15 ug / L, 4.4'- DDE = 1.47 ug / L, following the protocol specified by the 
manufacturer. It was determined a validation parameters for each of organochlorine 
pesticides, obtaining favorable linearity statistical results with an acceptable coefficient of 
correlation. The results of the detection limit, the limit of quantification, the percentage of 
variation coefficient of repeatability, the percentage coefficient of variation of 
reproducibility, the accuracy was determined with the reference sample (CRM) with bias 
and t test of two-tailed Student by concluding that there is no significant difference 
between reading on the computer and the certified concentration by (CRM). The analysis 
of variance based on Fisher's ANOVA showed that all the data are within the acceptance 
limit with the determination of the uncertainty. Finally, the method is validated with 
acceptable uncertainty expanded. 
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CAPÍTULO 1 INTRODUCCIÓN 
1.1 ANTECEDENTES.  
Desde su aparición en los años 40 del siglo XX, los plaguicidas han sido ampliamente 
usados en la agricultura, veterinaria y salud pública en muchos países; además son 
resultado del antiguo anhelo del ser humano por librarse de plagas que invaden su modo de 
vida; en la actualidad se conoce que estos compuestos son venenos peligrosos para la salud 
y para el medio ambiente.  
El empleo de los plaguicidas organoclorados ha despertado una gran preocupación ya que 
son sustancias altamente persistentes en el medio ambiente, además su proceso de 
degradación ha desencadenado otros metabolitos que también resultan perjudiciales. 
(Delgado, 2014) 
Con el trascurso de los años en el Ecuador se han establecido normativas, leyes y 
prohibiciones para la fabricación y uso de plaguicidas en la agricultura como en la 
industria, de tal forma que se ha limitado su producción, importación y aplicación, es por 
eso que se han llegado a prohibir algunos plaguicidas en el país. Organizaciones 
internacionales como la Organización de las Naciones Unidas para la Alimentación y la 
Agricultura  (FAO), la Unidad de Registro de Plaguicidas de Uso Agrícola de la 
Comunidad Andina, entidades estatales como el Instituto Nacional Ecuatoriano de 
Normalización (INEN), la Agencia Ecuatoriana de Aseguramiento de la Calidad del Agro 
(Agrocalidad), entre otras, regulan y controlan los productos de uso agrícola e industrial en 
el Ecuador, con el objetivo de garantizar su inocuidad, calidad y eficacia para la 
prevención y control de plagas a nivel de cultivos, obteniendo productos agrícolas inocuos 
para el consumo local y la exportación. (AGROCALIDAD, 2014) 
Por otra parte la Empresa Municipal de Agua Potable y Alcantarillado de Ibarra tiene como 
finalidad la captación, tratamiento, distribución, producción y venta de agua potable, 
además ofrece los servicios de alcantarillado en el cantón Ibarra, cuenta con un  laboratorio 
de Control de Calidad de Agua que tiene la responsabilidad de realizar todos los análisis 
necesarios de aguas potables, crudas y residuales, cumpliendo con las normativas 
Ecuatorianas de control INEN. (EMAPA-I, 2014) 
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“Los laboratorios que realizan análisis de plaguicidas en agua, mediante la técnica de 
cromatografía de gases son muy pocos y su importancia en la salud humana es vital ya que 
los efectos pueden llevar a graves enfermedades e incluso la muerte.” (Jarrín, 2011) 
Según la (OMS, 2014) informa que “Los casos de intoxicación aguda por plaguicidas son 
una causa importante de morbilidad y mortalidad a nivel mundial. Los países en desarrollo 





















En el Ecuador, los plaguicidas han sido usados desde hace varias décadas atrás, el DDT se 
utilizó en la zona selvática ecuatoriana a partir del año 1946, lo cual resultó de gran éxito 
para eliminar las plagas de aquella época, el plaguicida fue utilizado en el país hasta el año 
1999. (Echeverría, 2013) 
El uso continuo y desaprensivo de agro tóxicos, ha generado que se establezcan normativas 
que regulen la fabricación, uso y expendio de los mismos debido a su alta toxicidad, lo 
peligroso de éstos compuestos es que su degradación requiere decenios, por lo que su 
persistencia en el medio ambiente (aire, suelo y agua) será una incógnita. (Jarrín, 2011) 
En el cantón de Ibarra las fuentes naturales de agua que proveen a las Plantas de 
Tratamiento de Agua Potable, provienen  de vertientes y pozos  los cuales se encuentran en 
su mayor parte en los sectores rurales en  donde existen o existieron, cultivos agrícolas, 
invernaderos, industrias, granjas, entre otros; en donde se han utilizado o se utilizan 
insecticidas, herbicidas, fungicidas y plaguicidas los cuales pudieron generar una 
contaminación en el medio ambiente. La contaminación también puede abarcar a ciertos 
subproductos agrícolas usados en la elaboración de alimentos, balanceados o de forraje 
para animales, lo cual puede influir en la mala calidad de estos, los efectos indeseados 
producidos por los plaguicidas pueden generar graves enfermedades e incluso la muerte.  
(Báez, 2010) Los plaguicidas pueden llegar a contaminar los acuíferos debajo de la tierra 
cuando son esparcidos en los campos de las cosechas y si existen filtraciones de agua 
superficial contaminada, pueden ocurrir derramamientos accidentales que se filtran a través 
de grietas. Otro problema lo representa el manejo inadecuado de los desechos. 
El Laboratorio de Control de calidad de Agua de la Empresa Municipal de Agua potable y 
Alcantarillado de Ibarra,  no cuenta con un método cromatográfico validado para la 
determinación de plaguicidas organoclorados en el agua potable, teniendo en cuenta que el 






En el Ecuador, son pocos los laboratorios que realizan análisis para determinar plaguicidas 
organoclorados por cromatografía de gases y el laboratorio de control de calidad de agua 
de la Empresa Municipal de Agua Potable y Alcantarillado de la ciudad de Ibarra, está 
empeñado en el desarrollo de estos procedimientos, para dar cumplimiento a los 
requerimientos exigidos por los organismos de control, además servirá para el proceso de 
acreditación del laboratorio en la NORMA ISO-17025. Actualmente la EMAPA-I, provee 
de agua potable a aproximadamente 108055 habitantes en el cantón Ibarra.  
Una información adecuada se obtiene a partir de resultados confiables mediante la 
aplicación de métodos cromatográficos validados, mediante el cual se establece a través de 
estudios de laboratorio, que las características representativas del método a establecerse 
cumpla con las especificaciones para su aplicación y genere datos fiables, para determinar 
la concentración de plaguicidas organoclorados en el agua potable. Actualmente, el 
laboratorio de control de calidad de agua de la EMAPA-I no cuenta con el método para 
determinar plaguicidas organoclorados, por lo que la presente investigación es fundamental 
para llevar el control de plaguicidas organoclorados en todos sectores y brindar un servicio 
de calidad cumpliendo con la NORMA TÉCNICA ECUATORIANA 1108: 2011 (cuarta 
edición) AGUA POTABLE. REQUISITOS. 
 Uno de las aplicaciones cromatográficas de mayor interés últimamente, es el análisis de 
plaguicidas a nivel residual. Esto se debe a las regulaciones estrictas de muchos países para 
la comercialización de productos agroalimentarios, por el riesgo directo que representan 
los residuos de estos compuestos en la salud de los consumidores. La complejidad de las 
estructuras moleculares de los plaguicidas y la composición adicional de las matrices en 
donde se investigan, hace imposible la utilización de un procedimiento universal para la 
determinación de estas sustancias, por tanto se requieren métodos analíticos individuales 
dependiendo del pesticida o grupo de pesticidas.  
La investigación beneficiará principalmente a la población quienes utilizan los servicios de 
agua para consumo y sus aplicaciones en la agricultura, ganadería, industria en 
procesamiento de alimentos, entre otros. La Aplicación de ésta metodología, en conjunto 
con la Universidad Técnica del Norte y la Facultad  de Ingeniería en Ciencias 
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Agropecuarias y Ambientales, puede servir para futuras investigaciones de análisis en el 
agua y de otros alimentos. 
La estandarización del método por cromatografía de gases para determinar plaguicidas 
organoclorados en el agua potable, es desarrollado tomándose como referencia los métodos 
estandarizados de la Agencia de Protección Ambiental EPA de los Estados Unidos, y 




















1.4.1 OBJETIVO GENERAL. 
Estandarizar el método por cromatografía de gases para determinar plaguicidas 
organoclorados en el agua potable. 
1.4.2 OBJETIVOS ESPECÍFICOS. 
 Ajustar la metodología analítica del cromatógrafo de gases para la cuantificación de 
plaguicidas organoclorados. 
 Validar parámetros estadísticos de los resultados (linealidad, exactitud, precisión, 
límite de detección, límite de cuantificación, sensibilidad). 
 Estimar la incertidumbre de medición del análisis de plaguicidas mediante la técnica 















1.5.1 HIPÓTESIS NULA. 
No es posible la determinación de plaguicidas organoclorados en el agua potable, por 
medio de la técnica de cromatografía de gases. 
1.5.2 HIPÓTESIS ALTERNATIVA. 
Si es posible la determinación de plaguicidas organoclorados en el agua potable, por medio 
de la técnica de cromatografía de gases. 
1.6 VARIABLES. 
1.6.1 VARIABLE DEPENDIENTE. 
Cuantificación de plaguicidas organoclorados en el agua potable para cumplir NORMA 
INEN 1108. 
1.6.2 VARIABLE INDEPENDIENTE. 














CAPÍTULO 2 MARCO TEÓRICO 
2.1 EL AGUA. 
(Sierra C. , 2011) Es un elemento esencial para la vida, sin ella el hombre no podría existir. 
Toda población o comunidad ha buscado asentamientos cerca de una fuente de agua. El 
agua circula naturalmente a través de los océanos, la atmósfera, lagos y ríos, glaciares y 
aguas subterráneas. La circulación constante del agua desde los océanos a la atmósfera 
(evaporación), desde la atmósfera a la Tierra o de regreso a los océanos (precipitación) y 
desde la Tierra a los océanos y atmósfera (evaporación y escorrentía) puede ser llamada el 
ciclo planetario del agua, y existen muchos subciclos regionales y locales. 
Las aguas superficiales (lagos de agua dulce, ríos, lagunas, vertientes) y las aguas 
subterráneas (pozos, acuiferos), son las que el hombre utiliza para desarrollar sus funciones 
básicas (abastecimiento de agua potable, navegación, recreación, etc.), desafortunadamente 
son las que se encuentran más contaminadas.  
2.2 TIPOS DE AGUA. 
 Existen diferentes tipos de agua, de acuerdo a su procedencia y uso se pueden clasificar 
en: agua cruda, agua potable y agua residual. 
2.2.1 AGUA CRUDA. 
Según la norma (INEN. 1108, 2011) el agua cruda “Es el agua que se encuentra en la 
naturaleza y que no ha recibido ningún tratamiento para modificar sus características: 
físicas, químicas o microbiológicas.” 
2.2.2 AGUA POTABLE. 
Según la norma (INEN. 1108, 2011) el agua potable “Es el agua cuyas características 
físicas, químicas y microbiológicas han sido tratadas a fin de garantizar su aptitud para 
consumo humano.” 
El agua potable que puede ser consumida sin restricción debido a que, gracias a un proceso 
de purificación, no representa un riesgo para la salud. El término se aplica a el agua que 
cumple con las normas de calidad. 
La calidad del agua potable es una cuestión que preocupa en países de todo el mundo, en 
desarrollo y desarrollados, por su repercusión en la salud de la población. Son factores de 
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riesgo los agentes infecciosos, los productos químicos tóxicos y la contaminación 
radiológica. (OMS, 2014) 
El agua potable debe cumplir con los parámetros de las normativas ecuatorianas que se 
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Figura 1. Requisitos del Agua Potable, Norma INEN 1108:2011.  
                               Adaptación de norma (INEN. 1108, 2011) Anexo C. 
2.2.3 AGUA RESIDUAL. 
Según (Toasa, 2012) el agua residual “Son aguas de composición variada provenientes de 
las descargas de usos municipales, industriales, comerciales, agrícolas, domésticos y 
similares; así como la mezcla de ellas. 




2.3 CALIDAD DEL AGUA. 
La calidad de cualquier masa de agua, superficial o subterránea depende tanto de factores 
naturales como de la acción humana. Sin la acción humana, la calidad del agua vendría 
determinada por la erosión del substrato mineral, los procesos atmosféricos de 
evapotranspiración y sedimentación de lodos y sales, la lixiviación natural de la materia 
orgánica y los nutrientes del suelo, por los factores hidrológicos, y los procesos biológicos 
en el medio acuático que pueden alterar la composición física y química del agua. Por lo 
general, la calidad del agua se determina comparando las características físicas y químicas 




Aparición del Problema Problemas Variables 




Demanda biológica de 
oxígeno(DBO), Sólidos orgánicos, 
fitopacton, (OD) 
Transmisión de enfermedades 
Niveles altos de 
bacterias 
Coliformes totales, coliformes 
fecales, estreptococos, virus 
Sabor y olor (algas) 
Crecimiento 
excesivo de 
plantas Nitrógeno, fosforo, fitoplacton 
Carcinógenos en el agua potable 
Niveles altos de 
toxicidad 
Metales pesados, sustancias 
radiactivas, plaguicidas, herbicidas 
Figura 2. Problemas de Contaminación, Asociados con la Calidad del Agua. 
                                          (Sierra C. , 2011) 
2.4 PLAGUICIDA. 
Es cualquier sustancia destinada a prevenir, destruir, atraer, repeler o combatir cualquier 
plaga, incluidas las especies indeseadas de plantas o animales, durante la producción, 
almacenamiento, transporte, distribución y elaboración de alimentos, productos agrícolas o 
alimentos para animales, o que pueda administrarse a los animales para combatir 
ectoparásitos. El término incluye las sustancias destinadas a utilizarse como reguladores 
del crecimiento de las plantas, defoliantes, desecantes, agentes para reducir la densidad de 
fruta o inhibidores de la germinación, y las sustancias aplicadas a los cultivos antes o 
después de la cosecha para proteger el producto contra la deterioración durante el 
almacenamiento y transporte. El término no incluye normalmente los fertilizantes, 




nutrientes de origen vegetal o animal, aditivos alimentarios ni medicamentos para 
animales. (FAO, 2014) 
2.5 USO DE PLAGUICIDAS. 
(De Romedi, Nassetta, & Córpora, 2011) Afirman que “Dado el amplio uso de los 
plaguicidas, estos ocupan un lugar importante dentro de las sustancias químicas a las que el 
hombre esta expuesto. Los principales usos de los plaguicidas son agrícolas, pecuarios, 
forestales, industriales, y en salud pública.”  
 Si bien los beneficios obtenidos por el uso de plaguicidas son numerosos, la utilización a 
escala mundial de grandes cantidades de estos compuestos ha dado origen a un conjunto de 
problemas que afectan al medio ambiente y a la salud humana. De hecho, el uso 
continuado e incontrolado de los plaguicidas, así como la elevada persistencia de muchos 
de ellos en el medio ambiente, ha provocado la aparición de problemas que inciden 
directamente sobre la salud humana y la supervivencia de numerosas especies. En este 
sentido, es posible encontrar residuos de plaguicidas en frutas, verduras, aguas, suelos, etc. 



















Control de las múltiples plagas que afectan las cosechas en cualquiera 
de sus etapas. 
Salud pública. 
Control de vectores de enfermedades como la malaria, dengue, entre 
otras. 
Control de plagas (roedores) y erradicación de plantaciones cuyo 
producto final sea droga ilícita. 
Ganadería y cuidado de 
animales domésticos 
En la desinfección de ganado ovino y de animales domésticos como 
perros y gatos. 
Mantenimientos de 
áreas verdes. 
Parques, jardines, áreas de recreo, campos de golf y autopistas, vías 
férreas, andenes, torres con líneas de alta tensión y postes. 
Mantenimiento de 
reserva de agua. 
Grandes reservas de agua, naturales o artificiales, presas, embalses, 
diques, depósitos, estanques piscícolas, canales, albercas y piscinas. 
Industria. 
En la fabricación de neveras, equipos eléctricos, pinturas, etc. En la 
industria de la alimentación, para la preservación de alimentos frescos 
como carnes, pescados, etc. 
Hogar. 
Lavado y secado de alfombras, en desinfectantes caseros y en 
productos para el cuidado de mascotas y plantas, además del uso de 
insecticidas. 
Figura 3. Actividad y Utilidad de los Plaguicidas. 
                                                                     (Revelo, 2010) 
2.6 CONTAMINACIÓN DE LOS PLAGUICIDAS EN EL MEDIO 
AMBIENTE. 
El efecto de los plaguicidas sobre el terreno sembrado se expande hacia el aire y con mayor 
perjuicio se instala en el agua, contaminando las napas subterráneas, los ríos y lagos, así 
como los alimentos cultivados en terrenos donde se utilizó. Por eso su uso se debe reducir 
al mínimo indispensable. (Avalos, 2010) 
Uno de los principales problemas identificados son las inadecuadas prácticas agrícolas y 
pecuarias, es por este motivo que se crea la necesidad de generar información (indicadores 
ambientales y de salud), el Instituto Nacional de Estadisticas y Censos (INEC, 2012) en lo 
que respecta a los al uso de los plaguicidas en las Unidades de Producción Agropecuaria 
(UPAs.), en la zona de planificación 1 (Carchi, Esmeraldas, Imbabura y Sucumbíos), 
presenta los siguientes datos obtenidos en la Encuesta sobre el uso de agroquímicos y su 
destino final en la agricultura realizada en el año 2012. 




Según el Uso de los Plaguicidas en las Plantaciones, el 47,6% de Unidades de Producción 
Agropecuaria utiliza plaguicidas en las plantaciones, la muestra de población encuestada 
fue de 83440 UPAs. 
 
Figura 4. Uso de los Plaguicidas en las Plantaciones. 
                                                               (INEC, 2012) 
 
Según el Uso por tipo de Plaguicidas, el 43.60% de Unidades de Producción Agropecuaria 
utiliza, insecticidas para el control de plagas y malezas, la muestra de población encuestada 
fue de 41748 UPAs. 
 
Figura 5. Uso por Tipo de Plaguicidas. 
                                                          (INEC, 2012) 
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2.7  REPERCUSIÓN DE LOS PLAGUICIDAS EN  LA SALUD 
HUMANA Y EN LOS ALIMENTOS. 
(Anguiano & Montagna, 2012) Simultáneamente con el aumento del uso de plaguicidas, 
crecieron muy significativamente las enfermedades asociadas con los mismos por su alto 
grado de toxicidad. Anualmente se intoxican dos millones de personas por exposición 
directa o indirecta a plaguicidas. De ese total, las 3/4 partes de afectados pertenecen a los 
países subdesarrollados, donde únicamente se utiliza el 25% de la producción mundial de 
plaguicidas.  
Según la (OMS, 2014) informa que “Los casos de intoxicación aguda por plaguicidas son 
una causa importante de morbilidad y mortalidad a nivel mundial. Los países en desarrollo 
son particularmente los más vulnerables”.  
  (Liga Ciudadana de Defensa de los Consumidores de Chile, 2010) Los plaguicidas 
pueden estar presentes en los alimentos como residuos del tratamiento de las tierras y 
cosechas. Las papas, manzanas, frutas cítricas, el maíz, la soja y el trigo pueden estar 
particularmente contaminados. Los plaguicidas y sus residuos se han encontrado también 
en la leche materna, debido a que estos compuestos son solubles en su grasa, se ha 
determinado que esta leche contiene los plaguicidas en las madres provenientes de los 
alimentos consumidos. También es motivo de preocupación la posible aparición de 
múltiples plaguicidas en los alimentos comerciales para lactantes, especialmente fórmulas 
lácteas y alimentos basados en frutas y vegetales. Los residuos de plaguicidas presentes en 
frutas y vegetales representa una preocupación para los consumidores por sus efectos 
negativos en salud, se pueden encontrar tanto en alimentos frescos como también en 
alimentos procesados. Sin embargo, los diferentes procesamientos a que son sometidos los 
alimentos envasados pueden reducir los niveles de residuos de plaguicidas. 
Los plaguicidas pueden absorberse al contacto de la piel, ser inhalados en forma de polvo o 
vapor, o ingeridos en la comida o en agua contaminada. De esta forma es como las 
personas resultan ser afectadas directa e indirectamente por plaguicidas. 
(Abraham, y otros, 2015) El consumo humano de alimentos de origen animal 
contaminados con DDT provoca su acumulación y posterior intoxicación, los casos agudos 
presentan alteraciones gastrointestinales, trastornos neurológicos y parálisis muscular; si la 
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dosis es elevada puede sobrevenir la muerte por paro respiratorio. Un pez intoxicado puede 
llegar a tener 10.000 veces más DDT que la cantidad presente en el agua.  
2.8 CLASIFICACIÓN DE LOS PLAGUICIDAS. 
Los plaguicidas pueden clasificarse según su uso y composición química en:  
 
 
Insecticidas Herbicidas Fungicidas  Rodenticidas 
Organofosforados Compuestos clorofenílicos Bencenos sustituidos Inorgánicos 
Carbamatos  Pentaclorofenol Triocarbomatos Cumarinas / indandionas 
Organoclorados 
Compuestos nitrofenólicos 
y notrocresólicos Etileno bis ditiocarbomato Convulsivos 
Piretrinas y 
piretroides Paraquat, diquat Tioftalimidas Colecalciferol 
Compuestos 
arsenicales  Compuestos arsenicales  Compuestos organometálicos 
 
 Figura 6. Clasificación según su uso y composición química. 
                                                          (OMS, 2014) 
2.9 PRINCIPALES GRUPOS DE PLAGUICIDAS 
Según su peligrosidad e importancia los plaguicidas más representativos son: 
2.9.1 PLAGUICIDAS CARBAMATOS. 
 (Reigar & Roberts, 2013) Los carbamatos son sustancias orgánicas corresponde a ésteres 
derivados de los ácidos N-metil o dimetil carbámico y comprende más de 25 compuestos 
que se emplean como insecticidas y algunos como fungicidas, herbicidas o nematicidas. 
2.9.1.1 Propiedades. 
Son plaguicidas no bioacumulables que desaparecen rápidamente por hidrólisis y foto 
degradación, poseen alta toxicidad, baja estabilidad química y su nula acumulación en los 
tejidos. 
2.9.1.2 Tóxico cinética.  
Ingresan por la vía cutánea, respiratoria o digestiva. No se acumulan en el organismo, su 
biotransformación se realiza a través de tres mecanismos básicos: hidrólisis, oxidación y 
conjugación. La eliminación se hace principalmente por vía urinaria. 




Los síntomas y señales están basados en la estimulación nerviosa excesiva. Los 
envenenamientos carbamáticos tienden a ser de corta duración debido a que la inhibición 
en el tejido nervioso de la acetilcolinesterasa (ACE), es reversible y los carbamatos son 
metabolizados más rápidamente. 
Los síntomas iniciales de toxicidad seria son la depresión del sistema nervioso central, 
manifestado a través de coma, convulsiones, hipotonía y efectos nicotínicos, incluyendo la 
hipertensión y la depresión cardio respiratoria. La disnea, bronco espasmos y broncorrea 
con una eventual edema pulmonar son otras señales serias. 
El malestar, debilidad muscular, mareo y transpiración son síntomas iniciales de 
envenenamiento. El dolor de cabeza, salivación, náusea, vómito, dolor abdominal y diarrea 
son a menudo notorios. La miosis con visión borrosa, incoordinación, espasmos 
musculares y lenguaje lento también son informados. 
2.9.2 PLAGUICIDAS ORGANOFOSFORADOS. 
(Zhunaula, 2011) Los insecticidas organofosforados los podemos caracterizar por su 
mecanismo de acción y su estructura química similar a los carbamatos, la toxicidad se 
produce por inhibición de la acetilcolinesterasa. En la actualidad es uno de los grupos de 
plaguicidas más ampliamente utilizados en la agricultura, se incluyen más de 200 
sustancias químicas que se emplean principalmente como insecticidas y nematicidas. Sin 
embargo, algunas de ellas se utilizan también como herbicidas, fungicidas, plastificantes y 
fluidos hidráulicos (en la industria) y como arma de guerra química. 
2.9.2.1 Propiedades. 
Son productos poco solubles en agua, muy solubles en solventes orgánicos, generalmente 
liposolubles, poco volátiles, inestables en el medio ambiente por lo que no se acumulan 
como residuos. 
La principal forma de degradación en el ambiente es la hidrólisis, especialmente en 
condiciones alcalinas, lo que tiene importancia en el proceso de destrucción del plaguicida. 
2.9.2.2 Tóxico cinética. 
Pueden penetrar al organismo por inhalación, ingestión y a través de la piel intacta, debido 
a su alta liposolubilidad, fenómeno de absorción que se acelera con las altas temperaturas o 
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en presencia de escoriaciones o dermatitis. Se distribuyen rápidamente por todo los 
órganos y tejidos, aunque las concentraciones más elevadas alcanzan el hígado y los 
riñones, los compuestos más lipofílicos pueden almacenarse en pequeñas proporciones en 
los tejidos grasos y el tejido nervioso. 
El mecanismo a través del cual producen toxicidad es por la inhibición de la acetil 
colinesterasa (ACE), enzima responsable de la destrucción y terminación de la actividad 
biológica del neurotransmisor acetilcolina (AC).  
Con la acumulación de la AC se altera el funcionamiento normal de las fibras nerviosas. 
Los organofosforados a diferencia de los carbamatos son inhibidores irreversibles de la 
acetil colinesterasa (ACE). Son fácilmente excretables a través de la orina por un periodo 
que oscila entre las 24 y 48 horas. (Auquilla, 2015) 
2.9.2.3 Sintomatología. 
Los signos y síntomas aparecen entre la primera y segunda hora después de la exposición, 
sin embargo, pueden desarrollarse hasta varias horas más tarde, esto depende 
principalmente de su solubilidad en grasa y si requieren o no activación metabólica. En 
exposiciones de tipo dérmica los síntomas son tardíos y son los siguientes. 
 Muscarínicos: vómitos, diarreas, dolor y calambres abdominales, bradicardia, 
broncoespasmo, miosis y aumento de la sudoración y salivación. 
 Efectos nicotínicos: calambres musculares, taquicardia, hipertensión, fasciculaciones y 
parálisis respiratoria, en algunos casos se puede observar midriasis. 
 Efectos en el sistema nervioso central: Agitación, confusión, delirio, convulsiones, 
coma y muerte. 
 Neuropatía retardada: Daño en los axones de los nervios periféricos y centrales que se 
ha asociado con la inhibición de la esterasa neurotóxica. Este síndrome se caracteriza 
por debilidad o parálisis y parestesia de extremidades, principalmente inferiores. La 
neuropatía inducida por este tipo de agente se puede manifestar 1 a 3 semanas después 
de la exposición y perdurar semanas, meses o años. 
 Síndrome intermedio: Este ocurre después de la resolución de una crisis colinérgica 
aguda y dentro de un período de 24 – 96 horas, la cual se caracteriza por parálisis 
respiratoria y debilidad muscular facial de cuello y de los músculos proximales de las 
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extremidades. Este síndrome es el resultado al parecer de una alteración pre y post 
sináptica de la trasmisión neuromuscular.  
2.9.3 PLAGUICIDAS ORGANOCLORADOS. 
Los plaguicidas organoclorados pertenecen a la categoría química de compuestos 
organoclorados, en razón de que su estructura molecular está basada en átomos de carbono 
y cloro. El enlace cloro-carbono del anillo aromático-bencénico es muy estable, ofreciendo 
elevada resistencia a las reacciones de hidrólisis química y degradación biológica y 
fotolítica, cuanto más elevada cuanto mayor es el número de átomos de cloro. Esta 
composición acarrea una muy baja solubilidad en agua y alta en lípidos, permitiendo a 
estas moléculas atravesar fácilmente la estructura fosfolipídica de las membranas 
biológicas y acumularse en los depósitos de grasa. 
En el medio ambiente estos plaguicidas se transforman a través de diversos procesos 
microbiológicos, químicos y fotoquímicos y su eficacia depende principalmente de las 
propiedades fisicoquímicas del compuesto específico y de las características del ambiente 
receptor. Curiosamente, algunos contaminantes orgánicos pueden convertirse también en 
metabolitos más persistentes que el compuesto original, como ocurre con la conversión 
metabólica del DDT en DDE y del Aldrin en Dieldrin, metabolito extremadamente 
persistente en la naturaleza. (Ministerio del Ambiente, 2011) 
2.9.3.1 Características y propiedades de los plaguicidas organoclorados. 
Bajo el nombre de plaguicidas organoclorados se agrupa a un número considerable de 
compuestos sintéticos cuya estructura química corresponde a la de los hidrocarburos 
clorados, aunque, además de  cloro, algunos de ellos poseen oxígeno o azufre, o ambos 
elementos en su estructura.  
La mayoría de estos compuestos es de baja solubilidad en agua y de elevada solubilidad en 
la mayoría de disolventes orgánicos. Además, en general poseen baja presión de vapor y 
una alta estabilidad química así como una notable resistencia al ataque de los 
microorganismos. Estas propiedades permiten comprender el comportamiento de estos 
compuestos en el ambiente y en los seres vivos. En efecto, su escasa solubilidad en agua y 
su elevada solubilidad en disolventes orgánicos, permite predecir que estos compuestos y 
sus productos de transformación tendrán que acumularse en el tejido graso de los 
organismos vivos, lo que ocurre para la mayoría de estos plaguicidas. Su baja volatilidad, 
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su gran estabilidad físico–química y su resistencia al ataque de los microorganismos, 
condicionan que la persistencia de estos plaguicidas en el ambiente sea elevada. En efecto, 
algunos de los plaguicidas organoclorados están sin duda entre los compuestos que más 
persisten en el medio, por su estabilidad a la descomposición o degradación. 
Este tipo de compuestos se puede encontrar en concentraciones muy diversas, y según su 
procedencia, pueden agrupar en: formulaciones (productos comerciales concentrados), 
muestras biológicas (sangre/suero, orina, contenido gástrico) y muestras ambientales 
(sedimentos, tierra, agua, lixiviados, etc.). (OPS, 2014) 
(Henao & Nieto, 2013) Los plaguicidas cuya estructura química corresponde a la de 
hidrocarburos clorados aromáticos, aunque algunos de ellos contienen otros elementos, 
como oxígeno y azufre. Dentro de los compuestos organoclorados más conocidos se 
encuentran el DDT, metoxicloro, hexaclorociclohexano (HCH), aldrín, endosulfán y 
canfecloro. El HCH  (hexaclorociclohexano) fue sintetizado por Faraday en 1825, pero no 
fue sino hasta 1940 que se descubrió la capacidad insecticida de uno de sus isómeros. El 
DDT fue sintetizado en 1874 por Zaidler; se utilizó como insecticida durante la Segunda 
Guerra Mundial, para el control de piojos y otros insectos que ponían en peligro la salud de 
las tropas. 
Dentro de los plaguicidas organoclorados pueden distinguirse cuatro subgrupos: 
2.9.3.1.1 Derivados de hidrocarburos aromáticos:  
DDT y compuestos análogos, tales como DDE, DDD, dicofol, metoxicloro y 
clorobencilato. 
2.9.3.1.2 Derivados de hidrocarburos alicíclicos:  
Cicloalcanos clorados como los isómeros del hexaclorociclohexano, dentro de los cuales el 
más conocido es el lindano (isómero gamma). 
2.9.3.1.3 Derivados de hidrocarburos ciclodiénicos: 
Ciclodienos clorados, Aldrín, dieldrín, endrín, endosulfán, mirex, clordano, heptacloro. 
2.9.3.1.4 Derivados de hidrocarburos terpénicos: 
Terpenos clorados, canfeclor o toxafeno. 
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Los plaguicidas organoclorados se utilizaron para combatir insectos vectores de 
enfermedades de importancia epidemiológica, como por ejemplo, la malaria y el dengue. 
Son poco solubles en agua estables a la luz solar, a la humedad, al aire y al calor, lo que los 
hace bastante persistentes en el medio ambiente. Por tal motivo muchos países han 
prohibido o restringido su uso. 
Diferencia entre nombre genéricos y nombres comerciales: 
 
 
Nombre genérico Nombre Comercial 
DDT  Clorofenotano 
Endrín Endrín 
Aldrín Aldríte, Drinox 
Dieldrín Dieldríte 





Toxafeno Toxakil, Strobane-T 
Figura 7. Nombres genéricos y comerciales de plaguicidas organoclorados más conocidos. 
                        (Henao & Nieto, 2013) 
2.9.3.2 (DDT). 
(Betancur, 2013) Ha sido usado desde la segunda guerra mundial. Es un compuesto 
químico sintético utilizado para controlar enfermedades en humanos y animales 
domésticos transmitidas por insectos, además de ser aplicado en el control de plagas para 
todo tipo de cultivos, pero que ha sido suspendido en la mayoría de los países debido a su 
persistencia en el ambiente, susceptibilidad de biomagnificación y potencial toxicidad a 
animales superiores. 
Su aplicación redujo drásticamente la malaria en el mundo, al poder actuar sobre el 
mosquito causante de la transmisión de la enfermedad, ha salvado millones de vidas 
humanas. El DDT también permitió mejorar sensiblemente el rendimiento de las cosechas 
destinadas  a la alimentación humana y significó un importante elemento en la denominada 
Revolución Verde de la agricultura. (Abraham, y otros, 2015) 
Nombres genéricos y comerciales de plaguicidas organoclorados más conocidos. 
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Se ha demostrado el impacto adverso del DDT sobre la vida silvestre al poseer propiedades 
de persistencia, bioacumulación y movilización de largo alcance en el ambiente. Si se 
consideran estos efectos negativos, se hace necesario el desarrollo de métodos efectivos de 
remediación, donde las tecnologías biológicas ofrecen como ventaja la destrucción parcial 
o completa de los contaminantes. 
2.9.3.3 Toxicocinética y toxicodinámica de compuestos organoclorados. 
2.9.3.3.1 Vías de absorción. 
(Henao & Nieto, 2013) Los plaguicidas organoclorados pueden ingresar al organismo a 
través de los sistemas digestivo y respiratorio, o por la piel. En este último caso, el grado 
de penetración depende también del tipo de compuesto organoclorado de que se trate. Por 
ejemplo, el DDT es poco absorbido por la piel, mientras que los drines (aldrín, endrín, etc.) 
lo hacen con mayor rapidez, y en mayor proporción. Por otro lado, cuando estas sustancias 
se encuentran disueltas en grasas animales o vegetales aumenta, aún más, su absorción. 
2.9.3.3.2 Mecanismos de acción sobre el organismo. 
La principal acción tóxica de los organoclorados la ejercen sobre el sistema nervioso, 
interfiriendo con el flujo de iones a través de las membranas de las células nerviosas, 
aumentando de esta forma la irritabilidad de las neuronas, siendo además inductores 
enzimáticos. El DDT y análogos prolongan el tiempo de apertura de los canales de Na+. El 
lindano, el toxafeno y los ciclodienos inhiben el flujo de cloro regulado por el ácido 
gamma amino butírico (GABA). Los organoclorados, a diferencia de los organofosforados 
y los carbamatos, no inhiben las colinesterasas. 
2.9.3.3.3 Biotransformación y excreción. 
Puesto que, como ya dijimos, los organoclorados son sustancias poco solubles en agua, 
cuando ocurre una exposición súbita la sangre se satura rápidamente, debido al proceso de 
filtrado que efectúa el glomérulo, para luego ser reabsorbido por el túbulo renal (debido a 
su membrana liposoluble). Como consecuencia de esta saturación, los organoclorados se 
acumulan en los tejidos grasos, pudiendo causar intoxicación crónica. 
En el caso de intoxicación de una mujer embarazada, el feto se ve también afectado, ya que 
los organoclorados atraviesan la barrera placentaria. El recién nacido se vería aún más 
afectado por la lactancia materna, porque ésta es una importante vía de excreción. 
26 
 
El metabolismo de los organoclorados se lleva a cabo lentamente en el hígado por acción 
de las enzimas microsomales, a través de mecanismos de oxidación (epoxidación) y 
conjugación, transformando así a las moléculas liposolubles en hidrosulubles que sí pueden 
ser eliminadas por el riñón. 
De manera especial, el DDT, el DDE, los ciclodienos, el mirex y el kepone son capaces de 
inducir dichas enzimas, que también metabolizan algunas drogas. Cuando a la persona se 
le ha administrado, por cualquier causa, alguna droga que se metabolice por esta vía y se 
intoxique por organoclorados, el metabolismo de estos últimos será aún más lento. 
Estos plaguicidas se eliminan lentamente, a través de la bilis, heces, orina y leche materna. 
2.9.3.3.4 Pruebas de laboratorio. 
A continuación describiremos las pruebas de laboratorio más sensibles para identificar los 
diferentes tipos de organoclorados, las muestras biológicas y los valores de referencia: 
La cromatografía de gases se utiliza para la determinación de plaguicidas organoclorados o 
sus metabolitos en muestras de sangre, orina, contenido gástrico, materias fecales u otras 
muestras biológicas. Con este método es posible determinar este tipo de plaguicidas, aun a 
concentraciones muy por debajo de las asociadas con la intoxicación aguda. Por lo tanto, el 
solo reporte positivo del laboratorio no constituye prueba inequívoca de intoxicación. 
Además debe recordarse que, dado el alto grado de persistencia de estos plaguicidas en el 
ambiente, es bastante probable que la gran mayoría de la población (si no toda), tenga 
niveles de diversa magnitud en su organismo. 
Las intoxicaciones con DDT, DDE, DDD, dieldrin, endrin, hexaclorociclohexano y 
lindano se pueden detectar como tales en la sangre. Debido a la rápida epoxidación del 
aldrín en dieldrín en el hígado, se podría determinar este último en los casos de 
intoxicación por aldrín. 
El DDE (metabolito del DDT), el dieldrín, el anti-12- hidroxiendrín (metabolito del endrín) 
pueden medirse en la orina. El valor máximo permisible tentativo para el anti-12-
hidroxiendrín es 0.13 mg/g de creatinina. 
 En los casos de intoxicación por DDT son útiles las pruebas de función hepática (alanino 
amino transferasa ALAT y aspartato amino transferasa ASAT). 
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Organización Mundial de la Salud (OMS, 2014) estableció un “nivel máximo en agua 
potable de DDT y metabolitos de 2 ug/l. En Estados Unidos la Oficina de Seguridad y 
Salud Ocupacional estableció un límite máximo de DDT en aire de 1 mg/m” 
2.9.3.4 DDT y su impacto en el ambiente. 
(Betancur, 2013) Insecticidas persistentes como el DDT tienen la habilidad de incorporarse 
en los ciclos biológicos y concentrarse en organismos macroscópicos a lo largo de la 
cadena alimenticia, e incluso se ha demostrado su capacidad de almacenarse en células 
muertas de microorganismos y presentar resistencia a la lixiviación en el suelo. 
El tiempo de vida medio biológico del DDT es de 8 años aproximadamente, es decir un 
animal toma este tiempo en metabolizar la mitad de la cantidad de DDT que asimila, si la 
ingestión continua en una velocidad estable el DDT se acumula en el animal con el tiempo. 
Compuestos químicos altamente lipofílicos, como el DDT, se almacenan fácilmente en las 
células del tejido graso del cuerpo humano y en menor medida son metabolizados y 
excretados. Cuando se agotan las acumulaciones de tejido graso en los organismos, los 
compuestos químicos almacenados se redistribuyen en el organismo. 
A causa de la persistencia del DDT, la agencia de protección ambiental de Estados Unidos 
(EPA) ha clasificado el DDT y sus metabolitos, DDD (1,1-dicloro-2,2-bis (4-clorofenil) 
etano) y DDE (1,1-dicloro-2,2-bis (4-clorofenil) etileno) como contaminantes prioritarios y 
muy peligrosos.  
2.10 PLAGUICIDAS PROHIBIDOS EN EL ECUADOR. 
(Echeverría, 2013) Tan profunda ha sido la preocupación por el uso de DDT, por las 
evidencias de varias investigaciones científicas, que los gobiernos han tomado medidas en 
contra de su uso. Al menos 26 países hasta el año 1991 lo habían prohibido completamente 
y en otros 12 países su uso ya estaba severamente restringido para programas especiales y 
en la actualidad son 140 los países que forman parte del convenio de Rotterdam como 
compromiso al procedimiento del uso de plaguicidas y productos químicos (Rotterdam 
Convention). 
La incorporación y reafirmación de principios ambientales en la Constitución del 2008 es 
un aspecto importante y trascendental para el derecho del buen vivir y desarrollo 
sustentable en el país. Así lo confirman los siguientes artículos y leyes de la constitución:  
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 Art. 13 del capítulo segundo de Derechos del buen vivir, que asegura el derecho al 
acceso de alimentos sanos que estén en correspondencia a las diversas tradiciones 
culturales.  
 Art. 15 del mismo capítulo segundo, donde se afirma que el Estado proveerá 
tecnologías ambientalmente limpias no contaminantes y de bajo impacto ambiental. A 
la vez, se prohíbe el uso de contaminantes orgánicos persistentes altamente tóxicos 
que atenten contra la salud humana, la soberanía alimentaria y los ecosistemas del 
territorio nacional (Asamblea Constituyente).  
 Ley de Gestión Ambiental - Ley Nº37 –R.O 245 -1999: En el instrumento de gestión 
ambiental del art 21 se determina la evaluación y el control de compuestos orgánicos 
persistentes, como el DDT, para lo cual se llevaran a cabo sistemas de manejo 
ambiental que incluirán estudios de línea base, sistemas de monitoreo, y planes de 
contingencia, prevención y manejo (Ministerio del Ambiente).  
 Ley de Prevención y Control de la Contaminación Ambiental - Codificación 20, R. O 
418 – 2004: Los Ministerios de Agricultura y Ganadería y del Ambiente, cada uno en 
el área de su competencia y siguiendo el principio de prevención determinado en el 
art. 12, limitarán, regularán, o prohibirán el empleo de substancias tóxicas, plaguicidas 
tales como el DDT, cuyo uso pueda causar contaminación.  
 Acuerdo Ministerial No. 0242 del 18 de julio de 1985: El Ministerio de Agricultura 
considerando el Art. 30 del decreto 2331 de 1983, del reglamento para la fabricación, 
formulación, importación, comercialización y empleo de plaguicidas y productos 
afines de uso agrícola, dispone que el registro de un pesticida podrá ser suspendido o 
cancelado cuando se comprobare que ha sido prohibida su fabricación o uso en 
cualquier país, por nocivo para la salud o por producir contaminación ambiental. En 
base de esto se procede a cancelar 9 plaguicidas COPs, que se incluyen al DDT, 
mencionado en el art. 1 del Acuerdo Ministerial 242 (Ministerio del Ambiente).  
 Texto Unificado de legislación Ambiental Secundaria – TULAS: De acuerdo a 
Decreto presidencial No. 3516 se publica el libro VI De la calidad, Texto Unificado de 
Legislación Secundaria del Ministerio de Ambiente, en el cual consta la gestión de 
COPs, que incluye al DDT, en el cual se establece la normativa Art. 228 para la 
gestión de productos químicos peligrosos en todas sus fases formulación, fabricación, 
importación, comercialización y empleo de plaguicidas y productos afines de uso 
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agrícola. Se determinan los parámetros máximos permisibles de organoclorados en 
aguas y suelos de acuerdo a su uso. 
(AGROCALIDAD, 2014) En el Ecuador fue publicado el listado de plaguicidas prohibidos 
en el Registro Oficial No 64 (Anexo C), por ser nocivos para la salud y haber sido 
prohibida su fabricación, comercialización o uso en varios países.  
Plaguicidas organoclorados prohibidos: Aldrin, Dieldrin, Endrín, BHC, Clordano, DDT y 
metabolitos (DDD y DDE), Lindano, entre otros.  
2.11 EMPRESA MUNICIPAL DE AGUA POTABLE Y 
ALCANTARILLADO DE IBARRA 
En 1969 la Empresa Municipal de Agua Potable y Alcantarillado de Ibarra, fue creada con 
el objetivo de dotar de servicios básicos de infraestructura sanitaria al cantón Ibarra. Agua 
potable y alcantarillado fueron la misión inicial, actualmente tiene como finalidad la 
captación, tratamiento, distribución, producción y venta de agua potable, cuenta con un  
laboratorio de Control de Calidad de Agua que se encarga de realizar todos los análisis 
necesarios de aguas potables, crudas y residuales, en donde se realizan análisis Físicos, 
Químicos,  Microbiológicos en aguas tratadas, crudas y residuales, además realiza análisis 
DBO (demanda biológica de oxigeno) y DQO (demanda química de oxigeno) y metales en 
el agua. (EMAPA-I, 2014) 
El laboratorio cuenta con instalaciones y equipos con tecnología moderna que certifica el 
cumplimiento de normas nacionales e internacionales con las que se garantiza el buen 
vivir. Al momento el laboratorio se encuentra en proceso de acreditación ISO-17025 con la 
incorporación de análisis de plaguicidas en el agua potable.  
“Los laboratorios que realizan análisis de plaguicidas en agua, mediante la técnica de 
cromatografía de gases son muy pocos y su importancia en la salud humana es vital ya que 
los efectos pueden llevar a graves enfermedades e incluso la muerte.” (Jarrín, 2011) 
2.12 IMPLEMENTACIÓN DE MÉTODOS DE CONTROL DE 
CALIDAD EN EL AGUA. 
(De Romedi, Nassetta, & Córpora, 2011) Afirma que “Para lograr el aseguramiento de la 
calidad de los resultados emitidos por el laboratorio, es necesario implementar los métodos 
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que se utilizan, de manera tal que los destinatarios se sientan satisfechos y confiados por 
los resultados proporcionados”. 
2.12.1 MÉTODO DE ANÁLISIS. 
Un método de análisis se considera como una guía de operaciones a llevar a cabo, mientras 
que un procedimiento analítico constituye más bien “el modo” de hacerlo. 
2.12.1.1 Método normalizado. 
Son aquellos publicados por organizaciones internacionales, regionales o nacionales; por 
organizaciones técnicas respetables; referencias legales y que se ejecutan tal como se 
describen en la norma. 
Se prefiere usar los métodos estándar, sin embargo es necesaria la verificación de la 
capacidad analítica dentro de los laboratorios en los cuales es usado. Aquellos métodos 
especificados por fabricantes de equipos de análisis también son considerados como 
métodos estándar. (Toasa, 2012) 
2.13 TÉCNICAS ANALÍTICAS. 
(CONSOLIDER, 2010) Los procedimientos más utilizados para llevar acabo la 
determinación de compuestos en matices ambientales, aplican métodos de pre-
concentración de la muestra, tales como extracción en fase sólida (SPE) o extracción 
líquido-líquido (LLE), seguidos de la separación y determinación de los analitos mediante 
cromatografía de líquidos (LC) o cromatografía de gases (GC), en combinación con 
técnicas de espectrometría de masas (LC-MS o GC-MS). Para le determinación de analitos 
no polares, volátiles y térmicamente estables, la metodología analítica más utilizada ha 
sido la cromatografía de gases.  
2.14 ANÁLISIS DE PLAGUICIDAS. 
(Jarrín, 2011) Anterior a la determinación de residuos de plaguicidas hay que llevar a cabo 
una preparación de muestras, que normalmente va incluir una etapa de extracción y 
purificación con el fin de obtener un extracto final compatible con la cuantificación. 
Previo al análisis de plaguicidas en agua se requiere un proceso de extracción y 




2.15 MÉTODOS DE EXTRACCIÓN. 
(Mosquera, 2012) Se entiende por extracción como un proceso donde uno o varios 
compuestos de interés denominados analitos, son retirados de una ubicación principal 
llamada matriz la cual puede ser sólida, liquida o gaseosa, por medio de un solvente (como 
es el caso de los sólidos y los líquidos) o un adsorbente (para los gases).  
Dependiendo de la matriz existen diversas metodologías de extracción entre las cuales se 
tienen:  
 Para matrices acuosas la extracción liquido-liquido con embudo de separación, 
extracción líquido-líquido continua y la extracción en fase sólida.  
 Para matrices sólidas existe el método de extracción soxleht, extracción de fluidos 
presurizados, extracción por microondas, extracción asistida por ultrasonido y 
extracción con fluidos supercríticos. 
 Para la extracción de compuestos orgánicos del suelo, en este caso plaguicidas se 
realizó una extracción sólido-líquido por medio un equipo de ultrasonido y un sistema 
soxleht.  
2.15.1 EXTRACCIÓN ASISTIDA POR ULTRASONIDO.  
(Torres & Flores, 2011) La primera aparición de ultrasonido se dio en 1917 y desde 
entonces se ha desarrollado y expandido a un gran número de aplicaciones, un ejemplo de 
ello es la extracción asistida por ultrasonido utiliza sonidos de alta frecuencia, con el fin de 
desprender el compuesto buscado del material vegetal. Las partículas sólidas y líquidas 
vibran y se aceleran ante la acción ultrasónica, como resultado el soluto pasa rápidamente 
de la fase sólida al solvente. 
2.15.2 EXTRACCIÓN SOXHLET.  
Consiste básicamente en el lavado sucesivo de una mezcla sólida con un determinado 
solvente, que va extrayendo de la mezcla los componentes más solubles en él, mediante el 
lavado sucesivo de una mezcla, se puede extraer de ella componentes cuya solubilidad en 
el solvente extractante es muy baja, debido al efecto acumulado de las múltiples 
extracciones. Por tal motivo se hace necesario limpiar las impurezas que acompañan al 




2.15.3 EXTRACCIÓN EN FASE SÓLIDA (SPE) O CLEANUP.  
Es una de varias técnicas disponibles para un analista en la cual se genera una unión entre 
la recolección de las muestras y su correspondiente análisis.  
El uso de la extracción en fase sólida data de la época de mediados de los años 70 cuando 
las columnas de relleno con partículas de resinas eran utilizadas para concentrar 
contaminantes orgánicos de muestras acuosas, solo hasta finales de los años ochenta y 
principios de los 90 se comienza un desarrollo en la técnica de extracción en fase sólida y 
en su uso analítico dando a conocer la gran expansión de esta hasta ahora conocida. La 
SPE consta de 3 componentes, un reservorio, 2 discos filtros y una cama adsorbente. 
2.15.3.1 Adsorbentes. 
La sílica es un polímero inorgánico de fórmula molecular (SiO2)x es uno de los 
adsorbentes más usado en la (SPE) debido a su precio y su alta disponibilidad. Al final de 
las cadenas y en toda su superficie polimérica encontramos grupos hidroxilos los cuales 
son los encargados de darle el carácter típico a las sílica. 
En la actualidad encontramos a la sílica enlazada con otros compuestos para mejorar su 
polaridad ya sea aumentando o disminuyéndola, produciendo una ostensible mejora al 
interactuar con los compuestos de interés. 
Entre otros tipos de adsorbentes encontramos los óxidos de aluminio, magnesio, titanio que 
cumplen una función muy similar a la de los grupos hidroxilos de la sílica. Por último se 
tienen los adsorbentes basados en polímeros, los cuales ayudan en ocasiones con los 
problemas que tienen los óxidos y la sílica siendo este el de su alta actividad a la hora de 
interactuar con los componentes. 
2.15.3.2 Tipos de (SPE).  
La extracción en fase sólida se divide principalmente en cuatro tipos.  
 SPE en fase normal con adsorbentes polares: es la más antigua aunque todavía es muy 
utilizada, se basa en la interacción entre puentes de hidrógeno provenientes de los 
grupos hidroxilos de la sílica o la alúmina, por ende es adecuada para compuestos 
ligera y mediana polaridad.  
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 SPE en fase normal con adsorbentes polares enlazados: esta es adecuada para analitos 
fuertemente polares, ya que se presentan interacciones dipolo-dipolo con el analito, 
siempre y cuando grupo R de la sílica contenga grupos amino, ciano ó dioles.  
 SPE en fase reversa: este hace referencia a que el adsorbente es menos polar que la 
fase móvil, es decir, ocurre una interacción entre los enlaces del carbono-hidrogeno de 
los analitos y los de carbono-hidrógenos del adsorbente. Es ideal para compuestos no 
polares.  
 SPE por intercambio catiónico u aniónico: se utiliza para la extracción de analitos que 
pueden ser convertidos a su forma iónica a través de un ajuste en el pH. 
2.15.3.3 Cartuchos para la extracción en fase solida  (SPE). 
(Gary & Christian, 2010) El solvente para la extracción de fase solida (SPE) se encuentra 
pre empacado en tubos de polipropileno para jeringa, normalmente de 500 mg. de empaque 
de jeringas cuyos barriles son de 3 o 5 ml. Se han vuelto más populares las jeringas más 
pequeñas de 1 ml, empacadas con 100 mg. por el menor tamaño de la muestra, la menor 
cantidad de disolvente necesario y los menores tiempos de limpieza; incluso hay empaques 
menores. 10 mg. Naturalmente estos empaques pequeños tienen menor capacidad. Se 
podrán necesitar empaques mayores para grandes volúmenes de muestra del medio 
ambiente, como las de agua contaminada que tienen grandes cantidades de contaminación 
por eliminar. 
Los cartuchos (SPE)  se usan para aislar y concentrar drogas obtenidas de muestra 
biológica  y se suelen procesar en lotes de 12 y 24 usando un sistema de vacío múltiple. Se 




Gráfico 1. Sistema para Extracción en Fase Sólida. 
                                                                    (Aguirre, 2015) 
2.15.3.4 Acondicionamiento.  
 Al acondicionar el solvente antes de la aplicación de la muestra se asegura una 
retención reproducible de compuesto de interés (es aislado). 
 
 
Figura 8. Acondicionamiento. 
                                                                                         (Paez & Montoya , 2012) 
2.15.3.5 Retención. 
 “Aislado” absorbido.  
 Componentes no deseados de la matriz. 





Figura 9. Retención. 
                                                                                                  (Paez & Montoya , 2012) 
2.15.3.6 Lavado y secado. 
 Lavado para eliminar los componentes no deseados. 
 
 
Figura 10. Lavado. 





Figura 11. Secado. 
                                                                                                      (Paez & Montoya , 2012) 
2.15.3.7 Elución. 
 Los componentes no deseados se retienen 
 El “aislado” ya purificado y concentrado, queda listo para su análisis. 
 
Figura 12. Elución. 
                                                                                                      (Paez & Montoya , 2012) 
Después del acondicionamiento, el analito y otros componentes de la muestra son 
absorbidos en el lecho solvente de extracción. Con una etapa de lavado se elimina alguno 
de los componentes no deseados, en  tanto que la elusión remueve el analito que se desea, 
quizás dejando la fase sólida o de la solubilidad disolvente de la elusión. Este 
procedimiento es el que sigue la Agencia de Protección Ambiental estadounidense (EPA) 
para determinar compuestos orgánicos en el agua potable. 
2.15.4 EXTRACCIÓN LÍQUIDO-LÍQUIDO (ELL). 
(Angurell et al., 2012) La extracción líquido-líquido es un método muy útil para separar 
componentes de una mezcla. El éxito de este método depende de la diferencia de 
solubilidad del compuesto a extraer en dos disolventes diferentes. Cuando se agita un 
compuesto con dos disolventes inmiscibles, el compuesto se distribuye entre los dos 
disolventes. A una temperatura determinada, la relación de concentraciones del compuesto 
en cada disolvente es siempre constante, y esta constante es lo que se denomina coeficiente 




(Ovalle, 2012) Es frecuente obtener mezclas de reacción en disolución o suspensión acuosa 
(bien porque la reacción se haya llevado a cabo en medio acuoso o bien porque durante el 
final de reacción se haya añadido una disolución acuosa sobre la mezcla de reacción 
inicial). En estas situaciones, la extracción del producto de reacción deseado a partir de 
esta mezcla acuosa se puede conseguir añadiendo un disolvente orgánico adecuado, más o 
menos denso que el agua, que sea inmiscible con el agua y capaz de solubilizar la máxima 
cantidad de producto a extraer pero no las impurezas que lo acompañan en la mezcla de 
reacción. Después de agitar la mezcla de las dos fases para aumentar la superficie de 
contacto entre ellas y permitir un equilibrio más rápido del producto a extraer entre las dos 
fases, se producirá una transferencia del producto deseado desde la fase acuosa inicial 
hacia la fase orgánica, en una cantidad tanto mayor cuanto mayor sea su coeficiente de 
reparto entre el disolvente orgánico de extracción elegido y el agua. Unos minutos después 
de la agitación, las dos fases se separan de nuevo, espontáneamente por decantación, 
debido a la diferencia de densidades entre ellas, con lo que la fase orgánica que contiene el 
producto deseado se podrá separar mediante una simple decantación de la fase acuosa 
conteniendo impurezas. La posición relativa de ambas fases depende de la relación de 
densidades. Dado que después de esta extracción, la fase acuosa frecuentemente aún 
contiene cierta cantidad del producto deseado, se suele repetir el proceso de extracción un 
par de veces más con disolvente orgánico puro. 
Una vez finalizada la operación de extracción, se tiene que recuperar el producto extraído a 
partir de las fases orgánicas reunidas. Para ello, se tiene que secar la fase orgánica 
resultante con un agente desecante, filtrar la suspensión resultante y finalmente eliminar el 
disolvente orgánico de la disolución seca conteniendo el producto extraído por destilación 
o evaporación.  
Aunque normalmente la extracción se utiliza para separar el producto deseado 
selectivamente de una mezcla, a veces lo que se pretende con la extracción es eliminar 
impurezas no deseadas de una disolución.  
2.15.4.1 Características del disolvente de extracción. 
La extracción selectiva de un componente de una mezcla disuelta en un determinado 




 Que no sea miscible con el otro disolvente.  
 Que el componente deseado sea mucho más soluble en el disolvente de extracción que 
en el disolvente original. 
 Que el resto de componentes no sean solubles en el disolvente de extracción. 
 Que sea suficientemente volátil, de manera que se pueda eliminar fácilmente del 
producto extraído mediante destilación o evaporación. 
 Que no sea tóxico ni inflamable, aunque, desgraciadamente hay pocos disolventes que 
cumplan los dos criterios: hay disolventes relativamente no tóxicos pero inflamables 
como el hexano, otros no son inflamables pero sí tóxicos como el diclorometano o el 
cloroformo, y otros son tóxicos e inflamables como el benceno. 
2.15.4.2 Disolventes inmiscibles con el agua, disolventes utilizados con mayor 
frecuencia. 
 Cuanto más polar es el disolvente orgánico, más miscible (soluble) es con el agua. 
 Por ejemplo, disolventes polares como el metanol, el etanol o la acetona son miscibles 
con el agua, y por lo tanto, no son adecuados para extracciones líquido-líquido. 
 Los disolventes orgánicos con baja polaridad como el diclorometano, el éter dietílico, 
el acetato de etilo, el hexano o el tolueno son los que se suelen utilizar como 
disolventes orgánicos de extracción. 
  
 





Punto de Ebullición 
°C Peligrosidad 
Éter dietílico (CH3CH2)2 0,7 35 
 
Muy inflamable, tóxico 
Hexano C6H14 ͌0,7 >60 
 
Inflamable 




Tolueno C6H5CH3 0,9 111 
 
Inflamable 
Acetato de tilo 
CH3COOCH2C
H3 0,9 78 
 
Inflamable, Irritante 





Punto de Ebullición 
°C Peligrosidad 
Diclorometano CH2CI2 1,3 41 
 
Tóxico 




carbono CCI4 1,6 77 
 
Tóxico 
Disolventes de Extracción 
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Figura 13. Disolventes de extracción. 
                                                                                    (Angurell et al., 2012) 
2.15.4.3 Repetición en el proceso de extracción. 
(Angurell et al., 2012) Después de una primera extracción se produce un reparto del 
compuesto a extraer entre el disolvente de extracción y la fase inicial. Como la fase inicial 
suele contener aún una cantidad apreciable del compuesto a extraer, variable en función de 
su coeficiente de reparto entre los dos disolventes implicados, es recomendable repetir el 
proceso de extracción con nuevas cantidades de disolvente de extracción, para optimizar su 
separación. Es más eficiente una extracción con n porciones de un volumen V / n de 
disolvente de extracción que una sola extracción con un volumen V de disolvente. Por lo 
tanto, cuanto mayor sea el número de extracciones con volúmenes pequeños de disolvente 
de extracción, mayor será la cantidad de producto extraído, o dicho de otra forma, “mejor 
muchos de poco que pocos de mucho”.  
2.16 CROMATOGRAFÍA. 
(Sierra, Pérez, Gómez, & Morante, 2010) han propuesto una definición de cromatografía 
“cromatografía es un método físico de separación, en el que los componentes a separar se 
distribuyen en dos fases, una estacionaria (fase estacionaria) y otra que se mueve (fase 
móvil) en una dirección determinada a través de la primera. 
2.16.1 TIPOS DE CROMATOGRAFÍA. 
Existen diversos tipos de cromatografía y para su clasificación se puede atender a diversos 
criterios. Unos de éstos es según la forma en que las fases móvil y estacionaria, se ponen 
en contacto, de modo que podemos distinguir dos tipos de cromatografía, plana, cuando la 
fase estacionaria se deposita sobre una superficie abierta (papel, lámina de plástico, vidrio 
o metal) y en columna, cuando la fase estacionaria se deposita en el interior de un tubo 
estrecho o columna (vidrio, acero, sílice fundida, entre otros.). 
En función de las fases existen distintos tipos de cromatografía. En general, encontramos 
tres tipos: cromatografía de gases (GC), cromatografía de fluidos supercríticos (SFC) y 
cromatografía de líquidos (LC), en función de que la naturaleza de la fase móvil sea gas, 
fluido supercrítico o líquido, respectivamente. A su vez, en función del tipo de fase 
estacionaria y de las interacciones que se establecen entre los componentes a separar y 
ambas fases encontramos una variedad de modalidades que incluyen cromatografía 
líquido-líquido (LLC), cromatografía en capa fina (TLC), cromatografía liquido-solido 
40 
 
(LSC), cromatografía de intercambio iónico (IEC), cromatografía de exclusión por 
tamaños (SEC), cromatografía de afinidad (CA), cromatografía de fases enlazadas (BPC) y 
cromatografía de capa fina de alta resolución (HTLC). 
 
Figura 14. Tipos de Cromatografía. 
                                                                                      (Aguirre, 2015) 
 
Además, la cromatografía puede clasificarse también de acuerdo al modo en que se 
desarrolla el proceso cromatográfico. Según este criterio, la cromatografía puede ser en 
discontinuo o en continuo, dependiendo de si la fase móvil pasa de manera continua o no a 
través de la fase estacionaria durante el proceso de separación. La cromatografía en 
discontinuo, por lo general, se utiliza para purificar y pre concentrar muestras (un ejemplo 
es la extracción en fase sólida, (SPE). Por su parte la cromatografía en continuo se utiliza 
para la separación y cuantificación de analitos. Esta última, a su vez puede ser: frontal, de 
desplazamiento o de elución, siendo esta ultima la más común y la que se utilizara a lo 
largo del capítulo para explicar la teoría cromatográfica.  
2.16.2 CROMATOGRAFÍA DE GASES. 
2.16.2.1 Fundamentos y principios básicos. 
(Abburrá & Sbarato, 2009) La idea de esta técnica se basa en la volatilización de la 
muestra y su posterior inyección de la cabeza de la columna de cromatografía. Para la 
elución de la muestra se usa un gas inerte como fase móvil, de esta manera la fase móvil no 
interacciona con las moléculas de analito, simplemente transporta el analito a través de la 
columna. 
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 Cromatografía  Gas-Sólidos (GSC): La fase estacionaria es sólida y la retención  de los 
analitos se producen mediante absorción. En (GSC) la fase estacionaria es sólida y la 
retención de los analitos en ella se produce mediante el proceso de absorción. 
Precisamente este proceso de absorción, que no es lineal, es el que ha provocado que 
este tipo  de cromatografía tenga ampliación limitada, ya que la retención de los 
analitos  sobre la superficie es semipermanente y se obtienen picos de elución con 
colas. Su única aplicación es la separación de especies gaseosas de bajo peso 
molecular. 
 Cromatografía Gas-Líquido (GLC): La fase estacionaria son moléculas de líquido 
inmovilizadas sobre la superficie de gas inerte, esta se la usa más ampliamente. En 
(GLC) es un sistema de inyección de muestra, columna (generalmente dentro de un 
horno), y detector. 
 
 
Gráfico 2. Cromatógrafo de Gases con Autosampler y Detector de Captura de Electrones (ECD). 
                        (Aguirre, 2015) 
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2.16.2.2 Instrumentación de un cromatógrafo de gases.  
 
Figura 15. Diagrama de las partes básicas de un cromatógrafo de gases. 
                                                 (Paez & Montoya , 2012) 
2.16.2.2.1 Gas portador. 
Debe ser un gas inerte para evitar que reaccione con el analito o con la columna. Los gases 
de uso más común son el helio, nitrógeno, hidrogeno o argón. Se controla su entrada en el 
sistema mediante manómetros para garantizar un flujo constante y estable.  
 
Gráfico 3. Gas Nitrógeno 99.999% puro. 
                                                                                (Aguirre, 2015) 
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2.16.2.2.2 Inyección en columnas capilares. 
(Parrales, Reyes, & Pine, 2012) Es necesaria una reducción del volumen de la muestra 
cuando se trabaja con columnas capilares. Esto se logra mediante un inyector – divisor 
(inyección en Split), donde generalmente se inyecta una muestra de 1 ul pero sólo entra al 
capilar 0.01 ul; el resto es desechado. Esta técnica impide la sobrecarga de la columna, 
pero desperdicia una porción significativa de la muestra. 
Cuando se realizan análisis en cantidades pequeñas de muestra con algunos componentes 
en concentraciones del orden de milésimas de parte por millón, se introduciría muy poco 
material en la columna si para estas muestras se utiliza el divisor. Para ellas se requiere de 
solvente o inyección sin división (inyector en splitless).  
La muestra completa, incluyendo el disolvente, se inyecta en la columna tubular abierta, a 
través de un vaporizador instantáneo caliente. Se evita un coleo pronunciado del disolvente 
abriendo hacia la atmósfera el puerto de inyección después de algún tiempo (quizá unos 30 
s.), cuando la mayor parte del disolvente, y esencialmente toda la muestra, entraron en la 
columna.  
El tiempo apropiado antes de esa descarga es crítico; si es demasiado corto se produce la 
pérdida de los componentes de la muestra, mientras que si es demasiado largo se produce 
un pico del disolvente más grande del necesario, que puede sepultar algunos de los picos 




Gráfico 4. Autosampler (Inyector). 
                                                                                     (Aguirre, 2015) 
                                                                                             
2.16.2.2.3 Columnas. 
     (Abburrá & Sbarato, 2009) Existen dos tipos de columnas y sirven para la separación de 
compuestos de una muestra: 
1. Columnas empaquetadas o de relleno: son tubos de vidrio, metal inerte o teflón de 2 o 
3 metros de longitud y de 2 a 4 mm de diámetros interno el material de relleno del 
interior consiste en partículas esféricas para interaccionar el analito.  
2. Tubulares abierta o capilares: (más eficaz y rápida) están formadas por un tubo de 
vidrio o sílice fundida de un diámetro comprendido entre 0.2 y 0.8 mm. En cuya pared 
interna se dispone la fase estacionaria. Según sea la forma en que se dispone la fase 
estacionaria sobre la pared del tubo, se distingue básicamente dos tipos de columnas: 
 WCOT (Wall Coated Open Tubular), son tubos capilares donde la pared interna está 
recubierta con una fina capa de fase estacionaria. Son más eficaces. 
 PLOT (Porous Layer Open Tubular), En estas columnas la pared interna del tubo está 
recubierta por una capa de un soporte adsorbente; si a su vez el soporte está 
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impregnado con una fase estacionaria líquida, las columnas son denominadas SCOT 
(Support Coated Open Tubular). 
 
Gráfico 5. Columna Capilar para Plaguicidas Organoclorados. 
                                                           (Aguirre, 2015) 
La longitud de las columnas es de 2 a 50 metros, de acero inoxidable, vidrio, sílice o 
teflón. Las columnas se enrollan de forma helicoidal para encajar en el horno. 
2.16.2.2.4 Sistemas de control de temperaturas (Horno). 
La temperatura influye directamente sobre la separación de los analitos, se necesita una 
presión de décimas de grado. La temperatura depende del punto de ebullición de analito; 
así pues se ajusta la temperatura un poco por encima del punto de ebullición. Si son varios 
analitos se deben ajustar a la rampa de temperatura, que consiste en el aumento d 
temperatura, que consiste en aumentar la temperatura en forma gradual o por etapas hasta 
separar los analitos. El problema de subir  demasiado la temperatura es que aumenta la 




Gráfico 6. Horno con Columna Capilar. 
                                                                                (Aguirre, 2015) 
2.16.2.2.5 Detectores. 
Un detector es un dispositivo para revelar la presencia de las sustancias eluidas a la salida 
de la columna cromatográfica a continuación se presentan algunos: 
3. Detector de ionización de llama: es un quemador de hidrogeno/oxigeno donde se 
mezclan el eluyente con el hidrogeno. En esta cámara se produce una chispa para 
causar ignición, los compuestos orgánicos al quemarse se pirolizan  y se producen 
iones y electrones, aprovechando que se convierten en conductores se induce una 
corriente eléctrica, para detectar iones desprendidos. Es un detector de masa, puesto el 
número aproximado de iones desprendidos es igual al número de carbones 
trasformados. 
 Detector de conductividad térmica: se basa en el calentamiento de una resistencia 
mediante el uso de una corriente eléctrica. Esta resistencia tiene una temperatura que 
depende del gas circulante. La resistencia de un hilo de tungsteno, platino u oro. 
 Detector termoiónico: Se usan para compuestos fosforados y nitrogenados,  su 
funcionamiento es parecido al detector de ionización de llama, el eluyente se mezcla 
con hidrogeno y se quema. El gas separa alrededor de una esfera de rubidio calentado 
a 600 °C y sometida a 180 V, creando un plasma en el cual se forman gran cantidad de 
iones que producen una cantidad medible, la intensidad es proporcional al número de 
iones formados y así determinar la cantidad del analito. 
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 Detector de captura de electrones: se basa en la emisión de partículas por parte de 
átomos como el 63 Ni o tritio,  el electrón emitido ioniza el gas portador y emite una 
ráfaga de electrones, esta ráfaga es sensible a una corriente eléctrica que podemos 
medir. En el caso de especies orgánicas los electrones son absorbidos, disminuyendo 
la intensidad de la corriente. 
 Detector de emisión atómica: el gas se introduce en un plasma de helio inducido por 
microondas, la alta temperatura ioniza toda la muestra y se miden los espectros de 
emisión mediante un espectrofotómetro acoplado al sistema. 
 2.16.2.2.6 Fases estacionarias. 
Se encuentran dentro de una columna cromatográfica y es en donde están retenidos los 
componentes de la muestra, y a través de la cual fluye la fase móvil arrastrando a los 
mismos, son la mayoría líquidas y deben cumplir los siguientes requisitos: 
 Características de reparto. 
 Baja volatilidad. 
 Baja reactividad. 
 Estabilidad térmica. 
Algunos de las fases estacionarias más comunes son: 
 Polidimetilsiloxano: fase no polar de uso general para hidrocarburos, drogas y 
esteroides. 
 Poli (fenilmetidifenil) siloxano: para ésteres metílicos de ácidos grasos, alcaloides, 
drogas y compuesto halogenados. 
 Poli (fenilmetil) siloxano: drogas, esteroides, pesticidas  y glicoles. 
 Poli (trifluoropropildimetil) siloxano: para aromáticos clorados, nitroaromáticos, 
bencenos alquilsustituidos. 
 Polietilenglicol: para compuestos como glicoles, alcoholes, éteres y aceites esenciales. 
 Poli (dicianoalildimetil) para ácidos grasos poliinsaturados, ácidos libres y alcoholes 
2.17 ANÁLISIS QUÍMICOS. 
Se utilizan dos tipos de análisis según el parámetro que se desea determinar: 
48 
 
2.17.1 ANÁLISIS CUALITATIVO. 
El parámetro que puede usarse con fines cualitativos en cromatografía es el tiempo de 
retención. Este es característico de cada componente en cada sistema cromatográfico. Se 
trata sin embargo de una información pobre si se compara con otras técnicas de 
identificación (ejemplo: espectroscópicas). Únicamente con el tiempo de retención resulta 
difícil asegurar la presencia de un componente en una mezcla, aunque si se puede afirmar 
la ausencia. La identificación requiere siempre el uso de patrones en las mismas 
condiciones cromatográficas.  
2.17.2 ANÁLISIS CUANTITATIVO. 
(Toasa, 2012) En química se conoce como análisis cuantitativo a la determinación de la 
abundancia absoluta o relativa (muchas veces expresada como concentración) de una, 
varias o todas las sustancias químicas presentes en una muestra.  
El análisis se basa en la comparación del area o altura de pico del componente de interés 
con la de estándares de esta sustancia de concentración conocida, admitiendo que existe 
una relación lineal entre el area o altura de pico y la concentración en un determinado 
intervalo de concentraciones. En los análisis basados en altura de pico se requiere que la 
anchura de los picos no sufra modificación durante el tiempo necesario para obtener los 
cromatogramas de la muestra y los estándares para obtener resultados exactos.  
El método más sencillo de la calibración consiste en el uso de patrones externos. Se 
obtienen los cromatogramas de disoluciones patrón de distinta concentración y se 
representa el área de pico en función de la concentración para construir la curva de 
calibrado. Esto debe corresponder a una recta que pasa por el origen. Por interpolación se 
obtiene la concentración de ese constituyente en la muestra. 
2.17.3 ASEGURAMIENTO DE LA CALIDAD.  
2.17.3.1 Estandarización.  
(Paez & Montoya , 2012) Estandarizar un método analítico consiste en verificar y 
documentar, que este conduzca con un alto grado de seguridad, a la obtención de 




La estandarización de un método analítico es un proceso riguroso que dependiendo de la 
técnica analítica a la que pertenezca el método, la matriz, el analito, la cantidad de 
parámetros de la estandarización, y de la logística empleada para su desarrollo, puede 
requerir de un tiempo más o menos considerable. 
2.17.3.2 Validación.  
La validación de un método según la farmacopea de Estados Unidos (USP) consiste en 
desarrollar el mismo, asegurándose que sea exacto, específico, reproducible y robusto, 
dentro de un rango establecido en el cual será determinado el analito, para esto se 
desarrollan los parámetros de desempeño establecidos. 
2.17.4 PARÁMETROS DE CALIDAD. 
Los parámetros de calidad son los criterios cuantitativos que se utilizan para decidir si un 
método es adecuado o no para resolver un determinado problema analítico. Son, por lo 
tanto los criterios que se utilizan en la validación de los métodos analíticos (para demostrar 
su validez en la resolución de un problema analítico). Los parámetros de calidad son la 
materialización o expresión numérica de características o indicadores de calidad de los 
métodos tales como la precisión, exactitud, sensibilidad, selectividad, linealidad, rango, 
límite de detección y límite de cuantificación.  
2.17.4.1 Exactitud.  
Expresa la cercanía de un resultado al valor verdadero. La validación de un método busca 
cuantificar la exactitud probable de los resultados evaluando tanto los efectos sistemáticos 
como los aleatorios sobre los resultados. Normalmente, la exactitud se estudia en dos 
componentes: la “veracidad” y la “precisión”.  
2.17.4.1.1 Veracidad.  
Es una expresión de que tan cercana se encuentra la media de un conjunto de resultados 
producidos por el método, respecto del valor real. La veracidad se constituye en una 
medida de error sistemático. Adicionalmente, una expresión cada vez más común de 
exactitud es la “incertidumbre de medición”.  
2.17.4.1.2 Precisión.  
Se define precisión como el grado de concordancia entre los resultados de test individuales 
cuando el procedimiento es aplicado repetidas veces para una muestra homogénea. 
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Generalmente, la precisión de un método se expresa en términos de desviación estándar 
(SD) o desviación estándar relativa en porcentaje % (coeficiente de variación, RSD).  
Coeficientes de variación máximos (CVmáx) de aceptación en dependencia del por ciento 
del analito en la muestra, según las teorías de Izaak Kolthoff (Padre de Química Analítica). 
Los valores del CV deben ser menores al 10%. (Castillo & González, 1995) 
La precisión de un método puede estimarse de varias formas: 
 Repetibilidad instrumental: Grado de concordancia entre los resultados obtenidos 
cuando una misma muestra es analizada repetidamente por el mismo analista, en el 
mismo equipo y en un corto periodo de tiempo. 
 Repetibilidad del método: grado de concordancia entre los resultados obtenidos 
cuando el método es aplicado repetidamente por el mismo analista, en el mismo 
equipo y en un corto periodo de tiempo. 
 Precisión intermedia: grado de concordancia entre los resultados obtenidos cuando se 
realizan pequeñas variaciones en el laboratorio como distintos días, diferentes 
analistas o equipos. 
 Reproducibilidad: grado de concordancia entre resultados obtenidos cuando el método 
es aplicado en distintos laboratorios.  
Los estudios de precisión de un método analítico deben realizarse con un número 
suficiente de alícuotas que permita un cálculo estadístico. 
2.17.4.2 Selectividad o especificidad.  
La selectividad es uno de los aspectos más importantes de un método analítico y puede 
definirse como su habilidad para medir específicamente un analito en presencia de otros 
componentes que pueden formar parte de la muestra. La determinación de la selectividad 
de un método se lleva a cabo comparando los resultados de un análisis obtenido para una 
muestra que contiene los posibles componentes interferentes (impurezas, compuestos de 
degradación, componentes de la matriz ) que podamos encontrar en la muestra real con los 
resultados obtenidos para una muestra sin interferentes. 
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2.17.4.3 Límite de detección y límite de cuantificación.  
El límite de detección (LD) se puede definir como la concentración más baja del analito 
presente en una muestra que puede ser detectable, pero no necesariamente cuantificable, en 
las condiciones experimentales de trabajo. 
Se calcula con la ecuación: 
LD = X + (3 x S) 
Dónde: 
X: media 
S: Desviación estándar 
 El límite de cuantificación (LC) se puede definir como la concentración más baja del 
analito presente en una muestra que puede ser determinada con una precisión y exactitud 
aceptable en las condiciones experimentales de trabajo. 
Se calcula con la ecuación: 
LC = X + (10 x S) 
Dónde: 
X: media 
S: Desviación estándar 
Ambos se expresan normalmente en términos de concentración de analito en la muestra, y 
en un método instrumental se pueden determinar de varias formas. En algunos caso se 
determinan como la relación señal/ruido (S/R) obtenida entre resultados de muestras con 
concentraciones conocidas de analito y resultados obtenidos en muestras blanco y se 
establece que el (LD) es la concentración que proporciona una relación S/R de 2 o 3 el 
(LC) es la concentración que proporciona una relación S/R de 10. En otros casos se 
estiman a través de la desviación estándar multiplicada por un factor de 10 proporciona una 
estimación de la señal mínima cuantificable. 
En muestras de agua, el límite de cuantificación se encuentra en 0,1 mg/l. El límite 
superior de aplicación es hasta una concentración de 150 mg/l. En caso de concentraciones 
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elevadas si la muestra contiene sustancias lipófilas o tensoactivos adicionales se 
incrementa la posibilidad de error, determinándose valores inferiores a los reales. 
2.17.4.4 Linealidad.  
Para los casos donde los resultados están en función el área y concentración, se interpreta 
la linealidad como la capacidad del método para obtener resultados de los análisis 
proporcionales a la concentración del analito, en un determinado rango. El extremo 
superior de este rango de concentración, es el valor hasta donde llega la respuesta lineal. 
En el extremo inferior del intervalo de concentración, el factor limitante para cualquier 
caso, es el valor del límite de cuantificación.   
La linealidad se determina obteniendo las mediciones del procedimiento analítico de una 
serie de soluciones estándar de concentraciones diferentes. Se grafica la respuesta de la 
medición contra la concentración del estándar, y se calcula la línea de regresión o curva de 
calibración. 
y = mx + b 
Dónde:  
y: respuesta de la medición (área) 
x: concentración del analito  
m : pendiente  
b: intercepto 
El coeficiente de determinación mínimo (r²) se recomienda un valor igual o mayor a 0.999 
a excepción de trazas se acepta 0.99. 
2.17.4.5 Sensibilidad.  
Mide la capacidad de un método para distinguir pequeñas diferencias en la concentración 
del analito. Los factores que determinan la sensibilidad son la pendiente de la recta de 
calibrado y la precisión, de manera que si dos métodos tienen igual precisión será más 
sensible que tenga una recta con mayor pendiente, y si dos métodos tienen pendiente será 
más sensible el que presente mayor precisión. La sensibilidad de un método puede 
expresarme como:  
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 Sensibilidad de la calibración (m): es la pendiente de la recta de calibrado. 
 Sensibilidad analítica (γ): se expresa como la pendiente de la recta de calibrado dividida 
entre la desviación estándar de las medidas (precisión).  
La sensibilidad de calibración tiene la ventaja de que es independiente de la concentración. 
Sin embargo como tiene la desventaja de que no tiene en cuenta la precisión de las 
medidas. Por su parte, la sensibilidad analítica tiene la ventaja de ser insensible a los 
factores de amplificación. 
2.17.4.6 Robustez.  
Es la capacidad del método analítico para no ser afectado por pequeños pero deliberados 
cambios en las condiciones experimentales. El estudio de la robustez del método trata de 
evaluar como la variación aleatoria de las condiciones experimentales repercuten en la 
variabilidad de los resultados obtenidos, expresada como desviación estándar absoluta, 
desviación estándar relativa coeficiente de variación de los mismos. Para evaluar la 
robustez del método hay que identificar cuáles son los factores experimentales.  
2.17.4.7 Sesgo (s). 
(Tafur, 2014) La diferencia entre la expectativa relativa a los resultados de un ensayo o una 
medición y el valor verdadero. En la práctica el valor convencional de cantidad puede 
sustituir el valor verdadero. El sesgo es el error sistemático total en contraposición al error 
aleatorio. 
Para determinar el sesgo puede utilizarse material de referencia, material fortificado, 
material control, material ensayo de aptitud: Para este fin, se debe medir un analito de 
concentración conocido y se determina la diferencia en valor absoluto entre el valor 
conocido y la media del valor obtenido. Una diferencia sistemática importante en relación 
al valor de referencia aceptado se refleja en un mayor valor del sesgo, cuanto más pequeño 







X = lectura obtenida o valor promedio de las lecturas obtenidas. 
Xa = valor asignado, valor certificado del material de referencia o valor esperado. 





t calc= t observado o calculado 
Xa = Valor esperado o valor certificado en concentración 
X= Promedio de valores leídos u observados en concentración 
S= Desviación estándar 
n= Número de lecturas o valores observados. 
2.17.4.8 Recuperación (R). 
Es la fracción de la sustancia agregada a la muestra (muestra fortificada) antes del análisis, 
al ser analizadas muestras fortificadas y sin fortificar. 
La recuperación permite ver el rendimiento de un método analítico en cuanto al proceso de 
extracción y la cantidad del analito existente en la muestra original. Por lo cual, la 
recuperación esta intrínsecamente relacionada a las características de la matriz de la 
muestra. 
(AOAC, 2005) Se recomienda realizar a lo menos de 4 a 6 mediciones de cada uno en lo 
posible en tres niveles. Se debe considerar al elegir estos niveles el rango de la curva de 
calibración del método, el LD y el LMP establecido. De manera que los niveles 
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seleccionados permitan entregar la mejor información posible respecto a la capacidad de 
recuperación del método, en cuanto a estos valores críticos. De acuerdo a tabla de la 
Asociación de Químicos Analíticos Oficiales (AOAC) el valor aceptable es de 80 a 120 
%R. 




Ce = es la concentración de analito de la muestra enriquecida. 
Co = es la concentración de analito medida en la muestra sin adicionar. 
Ca = es la concentración de analito adicionado a la muestra enriquecida. 




En caso de evaluar la recuperación, se deberá realizar prueba t , en la cual el tcalc<t crit: 
 
Dónde: 
t calc= t observado o calculado 
R= Recuperación 
S= Desviación estándar de las lecturas del porcentaje de recuperación 
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n= Nº de lecturas o valores observados 
Buscar t de Student teórico en tabla para grados de libertad (v) y el porcentaje de seguridad 
deseado (1-a) para un error a de 0,05, es decir con un 95% de confianza.  
2.17.4.9 Incertidumbre. 
La incertidumbre de una medición es el parámetro asociado al resultado, es decir, 
caracteriza la dispersión de los valores que razonablemente pueden ser atribuidos al 
mesurando. En este sentido, es importante que para un método validado o verificado por el 
laboratorio, se realice la determinación de las diferentes fuentes o componentes de la 
incertidumbre de la medición presentes: 
a) Muestreo 
b) Efectos de la muestra: tipo de matriz, almacenamiento, etc. 
c) Sesgos Instrumentales: Las debidas a las características de los equipos utilizados para 
realizar las medidas tales como: deriva, resolución, magnitudes de influencia. 
Ejemplo: temperatura, presión. 
d) Pureza de Reactivos: materiales de referencia, preparación de estándares. 
e) Analista: Las debidas a la serie de mediciones: variaciones en observaciones repetidas 
bajo condiciones aparentemente iguales. Ejemplo: paralelaje. 
f) Condiciones de medición: Las debidas al certificado de calibración: en él se establecen 
las correcciones y las incertidumbres asociadas a ellas, para un valor de k 
determinado, en las condiciones de calibración. Ejemplo: material volumétrico, etc. 
g) Condiciones de medición: temperatura, humedad, etc. 
En general, la incertidumbre está dada por los errores sistemáticos y aleatorios presentes en 
el ensayo analítico. 
El método esta validado ya que la incertidumbre no sobrepasa el valor del 20% que dice la 




Figura 16. Total de Errores. 
                                                                                            (Duffau, y otros, 2010) 
Generalmente para el análisis de las fuentes de incertidumbre se utiliza el diagrama de 
espina de pescado u otro tipo de diseño esquemático que permita con facilidad identificar 
las fuentes de incertidumbre presentes durante el proceso analítico. Ejemplo: 
 
Figura 17. Diagrama con los pasos para la determinación de la incertidumbre. 
                                          (Tafur, 2014) 
En este sentido, el laboratorio debe demostrar que las características de desempeño del 




Figura 18. Diagrama general y los pasos principales que se deben tomar en cuenta para la 
validación. 















CAPÍTULO 3 METODOLOGÍA 
3.1 MATERIALES, EQUIPOS, REACTIVOS Y ESTÁNDARES. 
3.1.1 EQUIPOS. 
 Cromatógrafo de Gases con Autosampler y Detector de Captura de Electrones (ECD).  
 Campana de extracción de gases de solventes orgánicos. 
 Equipo para Extracción en Fase Sólida. 
 Balanza analítica de precisión. 
3.1.2 MATERIALES.  
 Pipetas de vidrio de 10 ml. 
 Embudo de vidrio. 
 Guantes de nitrilo.  
 Probetas de vidrio de 100 ml. 
 Papel filtro. 
 Balones color ámbar y blancos de 10 ml. 
 Micropipetas y puntas de 0 a 1000 ul. 
 Viales con tapa rosca y septa de 2 ml. 
 Matraz de 1000 ml. 
 Gradilla. 
 Tubo de ensayo. 
 Cartuchos para extracción en fase sólida (SPE) C18. 
 Columna capilar de sílice OPTIMA-5-MS-0.25 μm; 30 m x 0.32 mm. 
3.1.3 REACTIVOS. 
 Hexano grado pesticida C6H14. 
 Acetona grado pesticida C3H6O. 
 Cloruro de metileno  grado pesticida CH2Cl2. 
 Metanol grado pesticida CH4O. 
 Sulfato de Sodio Anhidro Na2SO4. 
 Nitrógeno grado 5 (99.999% de pureza). 
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Nota: el uso de solventes orgánicos grado pesticida, está regulado por el Consejo Nacional 
de Control de Sustancias Estupefacientes y Psicotrópicas (CONSEP) Anexo B. 
3.1.4 ESTÁNDARES. 
 Estándares puros de plaguicidas organoclorados (4.4’-DDT, 4.4’-DDD y 4.4’-DDE). 
 Material de referencia certificado (CRM). 
3.2 PROCEDIMIENTO. 
La presente investigación se realizó en el Laboratorio de Control de Calidad de agua de la 
EMAPA-I, para la determinación de plaguicidas organoclorados por cromatografía de 
gases en agua potable se desarrolló una investigación cuantitativa para la validación del 
método analítico.  
Para el análisis fue necesario iniciar con la configuración del equipo y las condiciones 
óptimas para que las técnicas en cromatografía de gases sean fiables, posterior se preparó 
los estándares de plaguicidas organoclorados en diferentes concentraciones conocidas en 
un rango adecuado con el fin de cumplir la norma INEN 1108: 2011 para el agua potable; 
así como también se preparó el material de referencia certificado (CRM) utilizando el 
método de extracción en fase sólida (SPE); a continuación se realizó las corridas 
cromatográficas para la identificación de los picos y sus tiempos de retención, luego se 
hicieron las corridas de los estándares realizando 4 repeticiones (corridas) de cada 
concentración en 3 días diferentes obteniendo los picos de cada concentración de los 
estándares; se realizó las curvas de calibración con los datos obtenidos de las áreas de los 
picos y las concentraciones las cuales sirven para la cuantificación de las muestras, 
finalmente se hizo las corridas del material de referencia certificado verificando y 
comprobando que el equipo se calibró correctamente. 
Se aplicó un diseño experimental no probabilístico y la metodología estadística para el 
análisis cuantitativo, fue necesario realizar la validación del método analítico. Las muestras 
a analizar son seleccionadas en función de la accesibilidad o criterio del investigador, 
tomando en cuenta que las muestras elegidas son las adecuadas para desarrollar el análisis  
Los parámetros estadísticos a desempeñarse, son características de validación que 




Linealidad, límites (límites de detección y límites de cuantificación), precisión 
(repetibilidad, reproducibilidad),exactitud, incertidumbre, entre otras. 
 
Figura 19. Parámetros estadísticos de validación. 
                                                 Adaptación de: (Duffau, y otros, 2010) 
Lo ideal es realizar varias curvas y poder comprobar con la linealidad del coeficiente de 
correlación y la otra forma de comprobar es con la muestra de referencia. 
En los resultados se incluye la curva de calibración, los datos de concentración y altura de 
los picos de cada muestra o estándar. 
Para la modificación y calibración del equipo se tomaron como referencias los métodos 
normalizados de la Agencia de Protección Ambiental (EPA) en donde detalla las 
condiciones de separación que se deben cumplir, métodos referencias: 8081A Pesticidas 
organoclorados por cromatografía de gases, 508 Determinación de plaguicidas clorados en 
agua por cromatografía con una captura de electrones, 3535 Extracción en fase sólida ( 
SPE), 608 Plaguicidas Organoclorados y PCBs. 
3.2.1 SELECCIÓN DE LAS CONDICIONES DE TRABAJO. 
Aparte de la elección de la columna a utilizar, existen algunos parámetros experimentales 
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3.2.1.1 Consideraciones antes de calibrar el equipo. 
3.2.1.1.1 Gases. 
El Argón, el Helio y el Nitrógeno poseen el mismo comportamiento químico debido a que 
éstos gases son poco reactivos. No existen diferencias químicas considerables que permitan 
realizar alguna diferencia entre ellos. Por ello, se aplica cualquier propiedad física que 
permita hacer una diferenciación entre ellos para aplicarse con propósitos de identificación. 
(Molina, 2013) 
3.2.1.1.2 Rampas de temperatura. 
La temperatura es una variable importante, ya que de ella va a depender el grado de 
separación de los diferentes analitos. Para ello, debe ajustarse con una precisión de 
décimas de grado. Dicha temperatura depende del punto de ebullición del analito o 
analitos, como también la máxima temperatura de funcionamiento de la columna (fase 
estacionaria), y por lo general se ajusta a un valor igual o ligeramente superior a él. Para 
estos valores, el tiempo de elución va a oscilar entre 2 y 30-40 minutos. Si tenemos varios 
componentes con diferentes puntos de ebullición, se ajusta la llamada rampa de 
temperatura con lo cual ésta va aumentando ya sea de forma continua o por etapas. En 
muchas ocasiones, el ajustar correctamente la rampa puede significar separar bien o no los 
diferentes analitos. Es recomendable utilizar temperaturas bajas para la elución ya que 
aunque a mayor temperatura la elución es más rápida, se corre el riesgo de descomponer el 
analito. Se puede programar la rampa tanto para aumentar como para disminuir la 
temperatura del horno para que no haya solapamiento de los picos. (Giménez, 2012) 
La temperatura del detector, aunque en algunos tipos de detectores puede influir sobre la 
respuesta. La temperatura del detector debe ser siempre más elevada que la máxima 
temperatura de trabajo (o de limpieza) a que se someta la columna, con el fin de evitar que 
se puedan condensar en el detector compuestos eluidos de baja volatilidad; aparte de este 
criterio, las únicas limitaciones serán las que puedan venir determinadas por el tipo 
concreto de instrumento de que se trate. 
La temperatura de inyección en general, debe ser lo suficientemente elevada como para 
volatilizar completamente todos los componentes de la muestra, no debiéndose elevar más 
allá de este nivel para evitar posibles descomposiciones térmicas de la muestra. Estos 
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criterios son los únicos a tener en cuenta salvo en el caso de sistemas de inyección 
especiales (inyecciones “splitlless”, “cold on column”, etc.). 
La temperatura de la columna en muestras complejas y con componentes que presentan 
volúmenes de retención muy diferentes, es muy conveniente recurrir a técnicas de 
programación de temperatura, es decir, incrementar la temperatura de la columna según un 
programa de calentamiento previamente establecido de temperatura en función del tiempo. 
En estos casos, resulta muy conveniente realizar algunas pruebas previas con una 
velocidad de calentamiento relativamente elevada y cubriendo un rango de temperaturas 
muy amplio, con el fin de estimar la temperatura a la que eluye cada componente y la 
resolución que presentan los picos; a la vista de los resultados obtenidos, se podrá fijar 
mayor precisión el intervalo de temperatura a utilizar, así como la velocidad de 
calentamiento, teniendo en cuenta que la mayor separación entre los componentes se 
obtiene siempre con velocidades de calentamiento muy pequeñas. (Murillo, 2012) 
 3.2.1.1.3 Puntos de ebullición solventes volátiles 
 Hexano: 68 °C 
 Acetona: 56 °C 
 Cloruro de metileno: 39,6 °C 
 Metanol: 65 °C 
3.2.1.1.4 EPA 508. 
Si el puerto de inyección o delante de la columna está sucio el DDT y endrín se degradan 
fácilmente en el puerto de inyección. Puede estar sucio por el resultado de la acumulación 
de residuo alto de ebullición de inyección de la muestra. Se comprueba si hay problemas 
de degradación mediante la inyección de un estándar de nivel medio que contiene DDT o 
endrín. Si la degradación de cualquiera DDT (DDE y DDD) y endrin (endrín cetona y 
endrín aldehído) supera el 20%, tomar medidas correctivas antes de proceder con la 




3.2.1.2 Pruebas de ajustes en línea base. 
3.2.1.2.1 Prueba 1. 
 Columna capilar de sílice fundida OPTIMA – 5 – MS – 0.25 μm (30 mx 0,32 mm ID) 
5% difenil - 95% dimetilpolisiloxano, marca MACHEREY – NAGEL. 
 Gas portador (Nitrógeno) 
 Presión gas portador 40 Psi entrada  
 Flujo del gas 1.8 ml/ min 
 Temperatura del inyector 270 °C 
 La temperatura del detector 320 °C  
 Temperatura inicial 110 °C, mantenga 1.5 min  
 Programa de temperatura 110 °C a 150 °C a 40 °C / min, mantenga 2 minutos a 150 
°C, 150 °C a 250 °C a 2 °C / min, mantenga 2 minutos a 250 °C, 250 °C a 300 °C a 1 
°C / min. mantenga 2 minutos a 300 °C, 300 °C a 310 °C a 2 °C / min  
 Temperatura final 310 °C, mantenga 2 min. 
 
        
Gráfico 7. Línea base Prueba 1 (cromatograma). 








3.2.1.2.2 Prueba 2. 
 Columna capilar de sílice fundida OPTIMA – 5 – MS – 0.25 μm (30 mx 0,32 mm ID) 
5% difenil - 95% dimetilpolisiloxano, marca MACHEREY – NAGEL. 
 Gas portador (Nitrógeno) 
 Presión gas portador 45 Psi entrada  
 Flujo del gas 1.5 ml/ min 
 Temperatura del inyector 270 °C 
 La temperatura del detector 310 °C  
 Temperatura inicial 110 °C, mantenga 0.0 min  
 Programa de temperatura 110 °C a 150 °C a 40 °C / min, mantenga 0.0 minutos a 150 
°C, 150 °C a 250 °C a 2 °C / min, mantenga 1.5 minutos a 250 °C, 250 °C a 300 °C a 
10 °C / min.  
 Temperatura final 300 °C, mantenga 2 min. 
 
        
Gráfico 8. Línea base Prueba 2 (cromatograma). 








3.2.1.2.3 Prueba 3. 
 Columna capilar de sílice fundida OPTIMA – 5 – MS – 0.25 μm (30 m x 0,32 mm ID) 
5% difenil - 95% dimetilpolisiloxano, marca MACHEREY – NAGEL. 
 Gas portador Nitrógeno. 
 Presión gas portador 60 Psi entrada.  
 Flujo del gas 1.5 ml / min. 
 Temperatura del inyector 270 °C. 
 La temperatura del detector 275 °C.  
 Temperatura inicial 100 °C, mantenga 0.0 min.  
 Programa de temperatura 100 °C a 160 °C a 10 °C / min, mantenga 0.0 minutos a 160 
°C, 160 °C a 190 °C a 5 °C / min, mantenga 0.0 minutos a 190 °C, 190 °C a 230 °C a 
2 °C / min.  




        
Gráfico 9. Línea base Prueba 3  línea base estable (cromatograma). 









3.2.1.2.4 Prueba 4. 
Es importante optimizar la sensibilidad a la hora de la separación de los picos de los 
analitos de interés, es por eso que hay que realizar pruebas con el make up y con el flujo de 
inyección.  
 El make-up es un gas de arrastre adicionado al efluente de la columna, optimiza y 
compensa el flujo de gas para una máxima sensibilidad antes de que llegue al 
Detector.  
 Inyección Splitless o inyección sin división, es apropiada para análisis de trazas de 
analitos que constituyen menos de 0,01% de la muestra. (Zhunaula, 2011) 
   
Figura 20. Prueba Make up e Inyección Splitless. 
                                                                        (Aguirre, 2015) 
Los mejores resultados a la hora de la separación de los picos estimando la sensibilidad 
señal/ruido (S/R)  fueron: 
 Make up 30 ml / min. 
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3.2.1.3 Condiciones finales óptimas para el análisis de plaguicidas organoclorados. 
Tabla 1. Condiciones para análisis de plaguicidas organoclorados. 
 
Equipo: Cromatógrafo de gases, Autosampler y gas carrier Nitrógeno 
Detector: Captura de Electrones ECD 270 °C 
Inyector: Automático de líquidos Splitless 270 °C 
Presión 
del Gas: 
60 psi entrada 
Columna: Capilar de sílice fundida.  
5% difenil - 95% dimetilpolisiloxano. 
Dimensiones: Longitud: 30 m. Diámetro Interno: 0,32 mm 












1 100 0.0 10.0 160 0.0 
2 160 0.0 5 190 0.0 




Gráfico 10. Ajustes software cromatógrafo de gases. 




Gráfico 11. Línea base final óptima (cromatograma). (Anexo D). 
                                                          (Aguirre, 2015)  
3.2.2 PREPARACIÓN DE LOS ESTÁNDARES. 
Para la preparación de muestras se utilizó el método de patrón externo, en donde se preparó 
una serie de disoluciones de concentraciones decrecientes, del patrón correspondiente al 
compuesto a cuantificar. El intervalo de concentraciones ha de ser similar o estar en un 
rango a la concentración del analito en la muestra problema. Se sugiere realizar varias 
diluciones acrecientes de concentraciones para cantidades pequeñas, evitando pérdidas 
significativas entre dilución a dilución. (Fernández & García, 2012) 
Se utilizó estándares de plaguicidas organoclorados con purezas sumamente altas para 
garantizar la efectividad en los resultados. Inicialmente se pesó 0.001 g. en la balanza 
analítica y se aforó en un balón de 10 ml. Y se obtuvieron soluciones madre de 1000 mg/l 
(ppm) a partir de estas soluciones fuimos realizando las siguientes diluciones a 100 mg/l 
(ppm)  posteriormente a 10 mg/l (ppm)  a 1 mg/l (ppm) o 1000 ug/l (ppb) y  así hasta 
obtener las concentraciones que necesitábamos para realizar los análisis 2,00; 1,50; 1,00; 
0,50 ug/l ppb se utilizaron micropipetas y puntas de 0 a 1000 ul. (microlitros)  ya que los 
volúmenes que se trasladan de un balón a otro son pequeños. Como disolvente se utilizó el 
Hexano como recomiendan las fichas técnicas de los estándares puros.   
Se realizó de esta forma el procedimiento de las diluciones partiendo de una concentración 
madre de 1000 mg/l para que no existan pérdidas significativas hasta llegar a las 
concentraciones deseadas.  
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Los estándares puros se encuentran en estado sólido (en polvo), con un porcentaje de 
pureza de: 
 4.4’-DDT = 99.5%  
 4.4’-DDD = 99.5%  
 4.4’-DDE = 98.0% 
 
 
Gráfico 12. Estándares puros de plaguicidas organoclorados. 
                                                              (Aguirre, 2015) 
 
Las diluciones que se utilizó para realizar los análisis y la calibración son: 
 0.50 ug/l , 1.00 ug/l , 1.50 ug/l y 2.00 ug/l (ppb) 
 
Gráfico 13. Diluciones de los estándares de plaguicidas. 
                                                                 (Aguirre, 2015) 
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Para realizar las diluciones de los estándares en las diferentes concentraciones utilizamos la 
siguiente ecuación: 
𝑉𝑖 𝑥 𝐶𝑖 = 𝑉𝑓 𝑥 𝐶𝑓 
 
Dónde:   
 Vi = Volumen inicial 
 Ci = Concentración inicial  
 Vf = Volumen final 
 Cf = Concentración final  
3.2.3 IDENTIFICACIÓN DE PLAGUICIDAS. 
Se realizó corridas bajo las mismas condiciones cromatográficas de los estándares puros 
con una concentración de 2 ug/l con fines cualitativos para determinar los tiempos de 
retención de cada uno. Con el tiempo de retención resulta difícil asegurar la presencia de 
un componente en una mezcla, aunque si se puede afirmar la ausencia. La identificación 
requiere siempre el uso de patrones en las mismas condiciones cromatográficas. Antes de 
la cuantificación hay que tener en cuenta la identificación para confirmar la adecuada 
configuración de separación cromatográfica, en la Tabla 2 se muestran los tiempos de 
retención de los picos de los estándares de plaguicida organoclorados.  
3.2.4 CURVAS DE CALIBRACIÓN. 
Las curvas de calibración se basa en la existencia de una relación en principio lineal entre 
un carácter medible (área en los enfoques de cromatografía) y la variable a determinar 
(concentración). Para ello, se efectuaron diluciones de los estándares organoclorados de 
concentraciones conocidas y se produce su lectura y el consiguiente establecimiento de 
una función matemática que relacione ambas. 
Para construir y graficar las curvas de calibración se utilizaron los resultados de las 
corridas de los diferentes estándares (área del pico y concentración) las cuales deben ser 
lineales caso contrario no servirían. Estas curvas sirven para la cuantificación de los 




Después de haber realizado las curvas de calibración lineales, se realizaron las corridas con 
el material de referencia certificado (CRM) y mediante la sustitución de la variable a 
determinar (concentración) en la ecuación de la recta, se obtiene la concentración de esta. 
Entonces la respuesta del material de referencia certificado (CRM) puede cuantificarse. 
3.2.6 DETERMINACIÓN Y CÁLCULO DE PARÁMETROS ESTADÍSTICOS. 
(Duffau, y otros, 2010) Para los fines de una validación, se utilizan normalmente ciertas 
mediciones estadísticas, que ayudaron a establecer si el método se encuentra dentro de un 
parámetro aceptable, normalmente se determinan las siguientes: 
 Media: Conocida también como media aritmética o promedio, es la cantidad total de la 
variable (muestra o medida) distribuida a partes iguales entre cada observación. En 




xi = valor de una lectura. 
n = número de lecturas 
 
 Desviación estándar (s, S): Es el promedio de lejanía de los valores obtenidos 




xi = valor de una lectura. 
X= promedio de la totalidad de lecturas. 
n = número de lecturas. 
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 Coeficiente de variación (CV): Desviación estándar dividida por la media. También es 
conocida como desviación estándar relativa (RSD). El coeficiente de variación puede 




S = desviación estándar de las lecturas. 
X = promedio de la totalidad de lecturas. 
 
Los cálculos estadísticos se realizaron en un libro del programa Microsoft Excel, con 
fórmulas y celdas que hacen que se corrijan automáticamente los resultados si se cambia 
uno o más valores. 
(Toasa, 2012) Los parámetros estadísticos de validación permitieron demostrar que los 
resultados producidos por el mismo son fiables, y que el método es adecuado para su 
respectiva aplicación el laboratorio. 
 Límite de Detección.  
 Límite de Cuantificación. 
 Linealidad. 
 Precisión (Repetibilidad y Reproducibilidad) 
 Exactitud  
 Función respuesta. 
 Incertidumbre. 






























Figura 21. Diagrama de flujo para la determinación de DDT, DDD y DDE. 
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CAPÍTULO 4 RESULTADOS Y DISCUSIONES 
4.1 ANÁLISIS CROMATOGRÁFICO DE LOS ESTÁNDARES. 
Para el análisis cromatográfico se corrieron individualmente los tres estándares,  en donde 
inicialmente se procedió a identificar cada uno de los picos en los diferentes tiempos de 
retención. Se realizó corridas bajo las mismas condiciones cromatográficas con una 
concentración de 2 ug/l y un volumen de inyección de 2 ul. se obtuvieron como resultado 
los gráficos 11, 12 y 13.  
 
Gráfico 14. Identificación del DDT. (Anexo D). 
                                                                               (Aguirre, 2015) 
 
Gráfico 15. Identificación del DDD. (Anexo D). 




Gráfico 16. Identificación del DDE. (Anexo D). 
                                                                               (Aguirre, 2015) 
 






Tiempo de retención 
(min.) 
4.4´ - DDT 26.993 
4.4´ - DDD 24.469 
4.4´ - DDE 22.005 
 
4.2 CURVA DE CALIBRACIÓN CON LOS ESTÁNDARES DE 
PLAGUICIDAS. 
Se realizaron un sin número de corridas para hasta lograr que las curvas sean perfectas y 
lleguen lo más posible a 1 en el coeficiente de determinación y correlación.  
En la tabla 3, tabla 4 y tabla 5 se presentan los datos de todas las corridas correspondientes 





Tabla 3. Áreas y repeticiones del 4.4’-DDT. 
 
Estándar 
DDT ppb Área(mv/s) 
2,00 ug/l r1 r2 r3 r4 
DÍA 1 138,876 139,394 137,919 135,441 
DÍA 2  143,784 139,696 136,989 136,315 
DÍA 3 139,441 137,254 136,742 135,568 
1,50 ug/l r1 r2 r3 r4 
DÍA 1 120,689 121,296 120,581 121,009 
DÍA 2  119,522 118,658 118,736 120,736 
DÍA 3 118,989 118,567 118,983 120,678 
1,00 ug/l r1 r2 r3 r4 
DÍA 1 98,478 95,009 100,009 99,087 
DÍA 2  95,688 97,688 96,309 98,309 
DÍA 3 97,339 96,455 98,999 99,998 
0,50 ug/l r1 r2 r3 r4 
DÍA 1 78,508 75,896 78,678 77,679 
DÍA 2  77,826 78,009 76,998 78,889 
DÍA 3 75,508 76,725 78,889 78,998 
Tabla 4. Áreas y repeticiones del 4.4’-DDD. 
 
Estándar 
DDD ppb Área(mv/s) 
2,00 ug/l r1 r2 r3 r4 
DÍA 1 132,950 134,495 143,25 143,89 
DÍA 2  133,989 135,49 141,246 141,89 
DÍA 3 134,963 133,49 140,246 138,89 
1,50 ug/l r1 r2 r3 r4 
DÍA 1 96,296 111,987 112,581 116,001 
DÍA 2  96,522 112,658 113,736 115,736 
DÍA 3 94,080 112,567 113,983 116,678 
1, 00 ug/l r1 r2 r3 r4 
DÍA 1 61,761 73,733 72,622 78,436 
DÍA 2  45,789 75,765 71,896 75,776 
DÍA 3 43,876 77,897 66,786 73,987 
0,50 ug/l r1 r2 r3 r4 
DÍA 1 35,765 32,896 35,678 40,679 
DÍA 2  36,826 28,009 32,998 39,889 
DÍA 3 34,508 28,725 31,889 33,998 
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Tabla 5. Áreas y repeticiones del 4.4’-DDE. 
 
Estándar 
DDE ppb Área(mv/s) 
2, 00 ug/l r1 r2 r3 r4 
DÍA 1 327,869 331,159 329,007 328,685 
DÍA 2  315,720 322,261 330,96 330,016 
DÍA 3 325,671 331,743 331,01 332,001 
1,50 ug/l r1 r2 r3 r4 
DÍA 1 267,541 271,001 268,001 271,584 
DÍA 2  269,951 270,01 270,008 267,003 
DÍA 3 270,941 269,753 271,002 266,321 
1, 00 ug/l r1 r2 r3 r4 
DÍA 1 199,496 202,365 205,001 201,693 
DÍA 2  205,856 210,003 205,003 205,002 
DÍA 3 210,838 210,001 204,005 208,006 
0,50 ug/l r1 r2 r3 r4 
DÍA 1 146,432 147,369 148,789 143,963 
DÍA 2  140,987 143,695 145,896 145,998 
DÍA 3 140,107 143,569 147,369 148,345 
 
Con las áreas y  concentraciones se realizaron las curvas de calibración para los estándares, 
obteniéndose la ecuación de la línea recta lo cual se demostró que si existe correlación 
entre ellas. 
 Se presentan las curvas de calibración, de todos los días y sus repeticiones (Anexo D), 
para el 4.4’-DDT, en las figuras 22, 23, 24,… hasta la 33; para el del 4.4’-DDD,  en las 
figuras 34, 35, 36,… hasta la 45; y para el  4.4’-DDE, en las figuras 46, 47, 48,… hasta la 
57.  
4.2.1 MEJORES CURVAS DE CALIBRACIÓN DE LOS ESTÁNDARES PUROS. 
Se presentan los datos de todas las mejores corridas correspondientes a las áreas y 
concentración de los patrones de cada estándar para elaborar las curvas de calibración en el 
equipo, teniendo en cuenta que las mejores corridas no se refieren a las áreas altas ni bajas 
sino a las que se encuentran en valores promedio. 
 En la tabla 6 del 4.4’-DDT, tabla 7 del 4.4’-DDD y tabla 8 del 4.4’-DDE. Con el promedio 
de las áreas y concentraciones se realizó una curva de calibración para los estándares, 
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obteniéndose la ecuación de la línea recta. Se presentan las curvas de calibración para el 
4.4’-DDT, figura 53; para el 4.4’-DDD, figura 54 y para el 4.4’-DDE, figura 55. 
 

















































































Figura 58. Curva de calibración para el 4.4’-DDT (promedio). 




y = 40,699x + 57,448 



















Figura 59. Curva de calibración para el 4.4’-DDD (promedio). 





Figura 60. Curva de calibración para el 4.4’-DDE (promedio). 
                                                            (Aguirre, 2015) 
 
 
y = 126,15x + 85,288 
















y = 126,15x + 85,288 






















Gráfico 17. Curva de calibración para el 4.4’-DDT (equipo). (Anexo D). 
                                                       (Aguirre, 2015) 
 
 
Gráfico 18. Curva de calibración para el 4.4’-DDD (equipo). (Anexo D). 






Gráfico 19. Curva de calibración para el 4.4’-DDE (equipo). (Anexo D). 
                                                      (Aguirre, 2015) 
 
4.3 LÍMITES. 
Los límites de detección y cuantificación se determinaron con la concentración más baja de 
los estándares. 
 
Gráfico 20. Límites de detección y cuantificación 4.4’-DDT, 4.4’-DDD y 4.4’-DDE (equipo). 
(Anexo D). 




4.3.1 LÍMITES DE DETECCIÓN (LD).  
Se define como la menor concentración de un analito que puede ser detectada pero no 
necesariamente cuantificada, a un dado nivel de confianza (generalmente 95%), aplicando 
un determinado método de análisis. Los límites de detección de los estándares de 
plaguicidas organoclorados 4’4 – DDT, 4’4 – DDD y 4’4 – DDE se encuentran en las 
tablas 9, 10 y 11 respectivamente.     
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PROMEDIO 0,475 0,455 0,460 
X 0,463 
  S 0,010 
  LD 0,495 
  
 
4.3.2 LÍMITES DE CUANTIFICACIÓN (LC). 
El límite de cuantificación considerado como el límite de concentración más bajo para 
mediciones cuantitativamente precisas. Se define como la cantidad de analito que 
proporciona una señal igual a la del estándar (0.50 ug/l) más diez veces la desviación 
estándar del estándar. 
Los límites de cuantificación de los estándares de plaguicidas organoclorados 4’4 – DDT, 
4’4 – DDD y 4’4 – DDE se encuentran en las tablas 12, 13 y 14 respectivamente.     
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Gráfico 21. Cuantificación 4.4’-DDT, 4.4’-DDD, 4.4’-DDE y CRM (equipo). (Anexo D). 
                                       (Aguirre, 2015) 
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4.4  LINEALIDAD Y SENSIBILIDAD 
4.4.1 LINEALIDAD. 
(Tafur, 2014) El criterio de aceptación cuantitativo que se usa para determinar la linealidad 
es el coeficiente de correlación. 
 El coeficiente de correlación indica el grado de relación entre la variable concentración 
(X) y la variable área (Y) de la curva de calibración. Los valores máximos que puede 
alcanzar son 1.   
En la práctica si r tiene un valor cercano a uno (1), esto significa que existe correlación con 
una probabilidad elevada. Para una curva de calibración o trabajo, es recomendable que el 
coeficiente de correlación obtenido sea mayor o igual a 0.999, aunque para el caso de 
trazas se admite un valor igual o mayor que 0.99. 
4.4.2 SENSIBILIDAD. 
Según (IUPAC, 2010) la sensibilidad “se define como el cociente entre la señal medida y 
la concentración de analito. Cuando trabajamos con curvas de calibrado, la sensibilidad es 
la pendiente de la curva a una concentración dada. y la reproducibilidad o precisión del 
análisis” 
Como ya se mencionó con anterioridad, para demostrar la linealidad se requieren cumplir 
ciertos criterios de aceptación en la que estadísticamente se puede justificar esa linealidad; 
para ello es necesario calcular, la pendiente (m), el intercepto (b) y el coeficiente de 
determinación (r^2 ) 
El coeficiente de correlación de las curvas del 4,4’-DDT de los 3 días son cercanos a 1, 
pero se tomó como referencia para los cálculos las curva del mejor día (día 1) con un 
coeficiente de correlación y determinación de 0,9998 y 0,9997 respectivamente. Los 
resultados de pendiente e intercepto son de 39,915 y 58,166 respectivamente. 
Los resultados de las pendientes, intercepto y el coeficiente de determinación se 
encuentran en la tabla 18, calculando la media de todos los coeficientes de determinación 
con sus desviaciones promedio y la media de la pendiente máxima y mínima, obtenidos de 
las tablas 15,16 y 17 de los 3 días. Tabla 19 resumen de la mejor curva del día 1. 
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Área d d2 dx dx2 x2 
1 0,50 77,679 78,123 -0,444 0,19743211 -1,000 1,00 0,25 
2 1,00 97,688 98,081 -0,393 0,15431803 -0,500 0,25 1,00 
3 1,50 118,736 118,038 0,698 0,48673878 0,000 0,00 2,25 
4 2,00 137,919 137,996 -0,077 0,00590336 0,500 0,25 4,00 
    
suma 0,84439228 suma 1,50 7,50 
 








Área d d2 dx dx2 x2 
1 0,50 77,826 77,915 -0,089 0,00795664 -0,750 0,5625 0,25 
2 1,00 97,339 97,962 -0,623 0,38800441 -0,250 0,0625 1,00 
3 1,50 119,522 118,009 1,513 2,29037956 0,250 0,0625 2,25 
4 2,00 137,254 138,055 -0,801 0,64208169 0,750 0,5625 4,00 
    
suma 3,3284223 suma 1,25 7,50 
 








Área d d2 dx dx2 x2 
1 0,50 79,378 79,411 -0,033 0,00106929 -0,750 0,5625 0,25 
2 1,00 98,908 99,427 -0,519 0,26977636 -0,250 0,0625 1,00 
3 1,50 120,581 119,444 1,137 1,29254161 0,250 0,0625 2,25 
4 2,00 138,876 139,461 -0,585 0,34199104 0,750 0,5625 4,00 
    
suma 1,9053783 suma 1,25 7,5 
 
Tabla 18. Linealidad pendientes, intercepto y el coeficiente de determinación 4.4’-DDT. 
 
 N° m N° b N° r^2 
1 39,915 1 58,166 1 0,999 
2 40,093 2 57,869 2 0,998 
3 40,941 3 57,810 3 0,999 
PROMEDIO 40,316 PROMEDIO 57,948 PROMEDIO 0,999 
DESVEST 0,548 DESVEST 0,191 DESVEST 0,0007 
m MAX 41,138 b MAX 58,234 r^2 MAX 1,000 





















Técnico r r2 m mmin mmax b bmin bmax 
Aguirre, P. 0,9998 0,9997 39,915 39,494 41,138 58,166 57,662 58,234 
 
 
Figura 61. Mejor curva Día 1 del 4.4’-DDT. 
                                                                                                                                    (Aguirre, 2015) 
y = 40,354x + 57,564 















 (Día 1)4,4'- DDT 
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El coeficiente de correlación de las curvas del 4,4’-DDD  los 3 días son cercanos a 1, pero 
se tomó como referencia para los cálculos las curva del mejor día (día 3) con un coeficiente 
de correlación y determinación de 0,9999 y 0,9998 respectivamente. Los resultados de 
pendiente e intercepto son de 69,843 y 0,127 respectivamente. 
Los resultados de las pendientes, intercepto y el coeficiente de determinación se 
encuentran en la tabla 23, calculando la media de todos los coeficientes de determinación 
con sus desviaciones promedio y la media de la pendiente máxima y mínima, obtenidos de 
las tablas 20,21 y 22 de los 3 días. Tabla 24 resumen de la mejor curva del día 1. 








Área d d2 dx dx2 x2 
1 0,50 35,998 36,658 -0,660 0,43573201 -0,750 0,5625 0,25 
2 1,00 72,896 72,863 0,033 0,00107584 -0,250 0,0625 1,00 
3 1,50 110,983 109,068 1,915 3,66607609 0,250 0,0625 2,25 
4 2,00 143,986 145,273 -1,287 1,65739876 0,750 0,5625 4,00 
    
suma 5,7602827 suma 1,25 7,50 
 








Área d d2 dx dx2 x2 
1 0,50 35,678 36,157 -0,479 0,22924944 -0,750 0,5625 0,25 
2 1,00 68,786 68,988 -0,202 0,04064256 -0,250 0,0625 1,00 
3 1,50 103,658 101,818 1,840 3,38412816 0,250 0,0625 2,25 
4 2,00 133,49 134,649 -1,159 1,34374464 0,750 0,5625 4,00 
    
suma 4,9977648 suma 1,25 7,50 
 








Área d d2 dx dx2 x2 
1 0,50 34,508 35,049 -0,541 0,29214025 -0,750 0,5625 0,25 
2 1,00 70,733 69,970 0,763 0,582169 -0,250 0,0625 1,00 
3 1,50 104,987 104,892 0,095 0,00912025 0,250 0,0625 2,25 
4 2,00 139,495 139,813 -0,318 0,101124 0,750 0,5625 4,00 
    
suma 0,9845535 suma 1,25 7,50 
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Tabla 23. Linealidad pendientes, intercepto y el coeficiente de determinación 4.4’-DDD. 
 
N° m N° b N° r^2 
1 72,410 1 0,453 1 0,999 
2 65,662 2 3,326 2 0,999 
3 69,843 3 0,127 3 0,999 
PROMEDIO 69,305 PROMEDIO 1,302 PROMEDIO 0,999 
DESVEST 3,406 DESVEST 1,760 DESVEST 0,000 
m MAX 74,414 b MAX 3,943 r^2 MAX 0,999 























Técnico r r2 m mmin mmax b bmin bmax 
Aguirre P. 0,9999 0,9998 69,843 64,195 74,414 0,127 -1,339 3,943 
 
 
Figura 62. Mejor curva Día 3 del 4.4’-DDD. 
                                                                                                                                    (Aguirre, 2015) 
y = 69,843x + 0,127 















(Día 3) 4,4'-DDD 
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El coeficiente de correlación de las curvas del 4,4’-DDE  los 3 días son cercanos a 1, pero 
se tomó como referencia para los cálculos las curva del mejor día (día 1) con un coeficiente 
de correlación y determinación de 0,99985 y 0,9997 respectivamente. Los resultados de 
pendiente e intercepto son de 121,942 y 84,992 respectivamente. 
Los resultados de las pendientes, intercepto y el coeficiente de determinación se 
encuentran en la tabla 28, calculando la media de todos los coeficientes de determinación 
con sus desviaciones promedio y la media de la pendiente máxima y mínima, obtenidos de 
las tablas 25,26 y 27 de los 3 días. Tabla 29 resumen de la mejor curva del día 1. 








Área d d2 dx dx2 x2 
1 0,50 145,998 145,962 0,036 0,00127449 -0,750 0,5625 0,25 
2 1,00 205,856 206,933 -1,077 1,16014441 -0,250 0,0625 1,00 
3 1,50 269,951 267,904 2,047 4,19061841 0,250 0,0625 2,25 
4 2,00 327,869 328,875 -1,006 1,01143249 0,750 0,5625 4,00 
    
suma 6,3634698 suma 1,25 7,50 
 








Área d d2 dx dx2 x2 
1 0,50 145,896 145,896 0,000 0 -0,375 0,14052876 0,25 
2 1,00 205,002 205,002 0,000 0 0,125 0,0156571 1,00 
3 1,50 268,001 264,108 3,893 15,155449 0,625 0,39078545 2,25 
4 2,00 322,261 323,214 -0,953 0,908209 1,125 1,26591379 4,00 
    
suma 16,063658 suma 1,8128851 7,50 








Área d d2 dx dx2 x2 
1 0,50 147,369 147,369 0,000 0 -0,375 0,14040304 0,25 
2 1,00 202,365 202,365 0,000 0 0,125 0,0156991 1,00 
3 1,50 269,951 257,361 12,590 158,5081 0,625 0,39099517 2,25 
4 2,00 328,685 312,357 16,328 266,603584 1,125 1,26629124 4,00 
    
suma 425,111684 suma 1,81338856 7,50 
94 
 
Tabla 28. Linealidad pendientes, intercepto y el coeficiente de determinación 4.4’-DDE. 
 
N° m N° b N° r^2 
1 121,942 1 84,992 1 0,999 
2 118,419 2 87,267 2 0,999 
3 122,307 3 84,209 3 0,998 
PROMEDIO 120,889 PROMEDIO 85,489 PROMEDIO 0,999 
DESVEST 2,147 DESVEST 1,588 DESVEST 0,0006 
m MAX 124,110 b MAX 87,871 r^2 MAX 1,000 



















Técnico r r2 m mmin mmax b bmin bmax 
Aguirre, P. 0,99985 0,9997 121,942 117,668 124,11 84,992 83,107 87,871 
 
 
Figura 63. Mejor curva Día 1 del 4.4’-DDE 
                                                                                                                                     (Aguirre, 2015) 
y = 121,94x + 84,991 














(Día 1) 4,4'-DDE 
96 
 
4.5  PRECISIÓN  
(Codex Alimentarius, 2010) Refleja la medida en que los valores de una serie repetida de 
ensayos analíticos que se realizan sobre una muestra son semejantes entre sí. La precisión 
podrá establecerse en términos de repetibilidad y reproducibilidad. Generalmente, la 
precisión de un método se expresa en términos de desviación estándar (SD) o desviación 
estándar relativa en porcentaje % (coeficiente de variación, (RSD). 
Coeficientes de variación máximos (CVmáx) de aceptación en dependencia del por ciento 
del analito en la muestra, según las teorías de Izaak Kolthoff (Padre de Química Analítica). 
Los valores del CV deben ser menores al 10%. (Castillo & González, 1995) 
4.5.1 REPETIBILIDAD. 
 (Toasa, 2012) Afirma que “repetibilidad es la cercanía entre sí de las medidas obtenidas 
con el mismo método, sobre idéntico material o muestra, en las mismas condiciones 
(operador, laboratorio, instrumentación.) y en un intervalo de tiempo pequeño, y puede 
medirse solamente dentro del laboratorio.” Se tomó datos tomados el mismo día con el 
mismo equipamiento, mismo laboratorio, mismos reactivos, mismo analista pero en 
diferentes intervalos de tiempo al transcurso del día.  
Se tomaron datos de todas las concentraciones del 4.4’-DDT, 4.4’-DDD y 4.4’-DDE, para 
determinar la desviación estándar, la media y él coeficiente de variación porcentual 
(%CV). 
Con las desviaciones estándar se realiza una comparación del punto 1 (0,50 ug/l) con el 
punto 2 (1,00 ug/l), del punto 2 (1,00 ug/l) con el punto 3 (1,50 ug/l), del punto 3 (1,50 
ug/l), con el punto 4 (2,00 ug/l),  y la última de los 4 puntos. 
 
Los resultados de repetibilidad de cada uno de los estándares se presentan a continuación: 
 
 Los resultados del 4.4’-DDT  son: %CV para 0,50 ug/l= 2,21; para 1,00 ug/l= 2,23; 















1 0,50 77,826 0,600 
2 0,50 78,009 0,604 
3 0,50 76,998 0,586 

















1 1,00 95,688 0,907 
2 1,00 97,688 0,942 
3 1,00 96,309 0,918 

















1 1,50 118,989 1,308 
2 1,50 118,567 1,301 
3 1,50 118,983 1,308 



















1 2,00 139,441 1,660 
2 2,00 137,254 1,622 
3 2,00 136,742 1,613 








Se calculó la prueba F con los valores máximos y mínimos de las desviaciones de estándar 
de las comparaciones realizadas entre los puntos (tabla 34). Se acepta la hipótesis nula para 
todos los puntos según la prueba de F. 
 
Tabla 34. Repetibilidad Datos de prueba de Fisher al 95% de confianza del 4.4’-DDT. 
 
 
x S S max S min F calculada F tabulada Hipótesis 
Punto 1 0,603 0,013 0,021 0,013 2,43 9,277 Ho 
Punto 2 0,930 0,021 0,021 0,016 1,665 9,277 Ho 
Punto 3 1,314 0,016 0,028 0,016 3,00 9,277 Ho 











> F tab 
 
 %CVr 
Punto 1 2,21 
Punto 2 2,23 
Punto 3 1,23 







 Los resultados del 4.4’-DDD  son: %CV para 0,50 ug/l = 8,66; para 1,00 ug/l =  9,87; 
para 1,50 ug/l =  8,07 y para 2,00 ug/l =  4,14 (tablas 35, 36, 37 y 38). 
 








1 0,50 28,508 0,403 
2 0,50 28,725 0,406 
3 0,50 31,889 0,451 

















1 1,00 61,761 0,878 
2 1,00 73,733 1,049 
3 1,00 72,622 1,033 

















1 1,50 96,296 1,371 
2 1,50 111,987 1,595 
3 1,50 112,581 1,604 

















1 2,00 132,950 1,894 
2 2,00 134,495 1,916 
3 2,00 143,25 2,041 









Se calculó la prueba F con los valores máximos y mínimos de las desviaciones de estándar 
de las comparaciones realizadas entre los puntos (tabla 39). Se acepta la hipótesis nula para 
los puntos 1, 2 y 4 según la prueba de F. 
 
Tabla 39. Repetibilidad Datos de prueba de Fisher al 95% de confianza del 4.4’-DDD. 
 
 
x S S max S min F calculada F tabulada Hipótesis 
Punto 1 0,436 0,038 0,101 0,038 7,11 9,277 Ho 
Punto 2 1,019 0,101 0,126 0,101 1,556 9,277 Ho 
Punto 3 1,556 0,126 0,126 0,038 11,06 9,277 Hi 











> F tab 
 
 %CVr 
Punto 1 8,66 
Punto 2 9,87 
Punto 3 8,07 







 Los resultados del 4.4’-DDE  son: %CV para 0,50 ug/l =  2,61; para 1,00 ug/l =  3,10; 
para 1,50 ug/l =  2,98 y para 2,00 ug/l =  2,82 (tablas 40, 41, 42 y 43). 
 








1 0,50 146,432 0,458 
2 0,50 147,369 0,466 
3 0,50 148,789 0,477 

















1 1,00 199,496 0,879 
2 1,00 202,365 0,902 
3 1,00 205,369 0,925 

















1 1,50 267,541 1,418 
2 1,50 272,965 1,461 
3 1,50 276,582 1,490 


















1 2,00 325,671 1,879 
2 2,00 331,743 1,927 
3 2,00 338,661 1,982 








Se calculó la prueba F con los valores máximos y mínimos de las desviaciones de estándar 
de las comparaciones realizadas entre los puntos (tabla 44). Se acepta la hipótesis nula para 
los puntos 1, 2 y 3 según la prueba de F. 
 
Tabla 44. Repetibilidad Datos de prueba de Fisher al 95% de confianza del 4.4’-DDE. 
 
 
x S S max S min F calculada F tabulada Hipótesis 
Punto 1 0,472 0,012 0,028 0,012 5,26 9,277 Ho 
Punto 2 0,913 0,028 0,044 0,028 2,412 9,277 Ho 
Punto 3 1,473 0,044 0,055 0,055 1,00 9,277 Ho 











> F tab 
 
 %CVr 
Punto 1 2,61 
Punto 2 3,10 
Punto 3 2,98 






4.5.2 REPRODUCIBILIDAD.  
(Tafur, 2014) Afirma que  “reproducibilidad es la precisión bajo las condiciones de 
reproducibilidad, es decir, condiciones donde los resultados de los análisis se obtienen con 
el mismo método en ítem idénticos de análisis en condiciones diferentes ya sea de 
laboratorio, diferentes operadores, usando distintos equipos, entre otros. 
En este caso es el mismo equipamiento, reactivos y analista pero en días diferentes de 
experimentación. 
Se realizó los mismos cálculos que la repetibilidad del 4.4’-DDT, 4.4’-DDD y 4.4’-DDE, 
se tomaron todos los datos de la concentración, para determinar la desviación estándar 
(SRi), la media (x) y el porcentaje de coeficiente de variación (%CVRi).  
Con las desviaciones estándar se realiza una comparación. Se calculó la prueba F con los 
valores máximos y mínimos de las desviaciones de estándar de las comparaciones 
realizadas entre los puntos. 
 
 . Los resultados del 4.4’-DDT  son %CVRi  para 0,50 ug/l = 2,37; para 1,00 ug/l = 
1,31; para 1,50 ug/l= 1,45 y para 2,00 ug/l= 1,94 (tablas 45, 46, 47, 48).  
 








1 0,50 78,508 0,658 
2 0,50 78,998 0,666 
3 0,50 76,998 0,631 






















1 1,00 98,478 1,005 
2 1,00 98,309 1,002 
3 1,00 99,998 1,032 

















1 1,50 120,689 1,392 
2 1,50 118,736 1,358 
3 1,50 120,581 1,390 

















1 2,00 138,876 1,708 
2 2,00 137,254 1,680 
3 2,00 139,696 1,723 












Se acepta la hipótesis nula para todos los puntos, según la prueba de F  (tabla 49). 
Tabla 49. Reproducibilidad Datos de prueba de Fisher al 95% de confianza del 4.4’-DDT. 
 
 
X S S max S min F calculada F tabulada Hipótesis 
Punto 1 0,650 0,015 0,015 0,013 1,34 9,277 Ho 
Punto 2 1,014 0,013 0,020 0,020 1,00 9,277 Ho 
Punto 3 1,374 0,020 0,028 0,028 1,00 9,277 Ho 











> F tab 
 
 %CVRi 
Punto 1 2,37 
Punto 2 1,31 
Punto 3 1,45 
















 Los resultados del 4.4’-DDD  son %CVRi  para 0,50 ug/l = 6,08; para 1,00 ug/l = 
2,81; para 1,50 ug/l = 1,59 y para 2,00 ug/l = 1,13 (tablas 50, 51, 52 y 53). 
 








1 0,50 35,765 0,507 
2 0,50 39,889 0,566 
3 0,50 36,826 0,522 


















1 1,00 75,765 1,078 
2 1,00 73,733 1,049 
3 1,00 77,897 1,108 

















1 1,50 115,736 1,649 
2 1,50 116,678 1,662 
3 1,50 112,581 1,604 


















1 2,00 141,890 2,022 
2 2,00 140,246 1,999 
3 2,00 143,25 2,041 









Se acepta la hipótesis nula para la relación del punto 1 y punto 2 según la prueba de  (tabla 
54). 
 
Tabla 54. Reproducibilidad Datos de prueba de Fisher al 95% de confianza del 4.4’-DDD. 
 
 
X S S max S min F calculada F tabulada Hipótesis 
Punto 1 0,555 0,034 0,034 0,031 1,21 9,277 Ho 
Punto 2 1,092 0,031 0,031 0,026 1,39 9,277 Ho 
Punto 3 1,640 0,026 1,135 0,026 19,56 9,277 Hi 











> F tab 
 
 %CVRi 
Punto 1 6,08 
Punto 2 2,81 
Punto 3 1,59 








 Los resultados del 4.4’-DDE  son %CVRi  para 0,50 ug/l = 7,89; para 1,00 ug/l = 3,00; 
para 1,50 ug/l = 1,81 y para 2,00 ug/l = 2,79 (tablas 55, 56, 56 y 57). 
 








1 0,50 152,998 0,347 
2 0,50 153,345 0,351 
3 0,50 148,789 0,300 

















1 1,00 205,856 0,944 
2 1,00 210,838 1,000 
3 1,00 205,369 0,938 

















1 1,50 274,951 1,724 
2 1,50 277,753 1,756 
3 1,50 276,582 1,742 

















1 2,00 343,947 2,503 
2 2,00 341,661 2,477 
3 2,00 344,806 2,513 








Se acepta la hipótesis nula para los puntos 1, 2 y 3 según la prueba de F (tabla 59). 
Tabla 59. Reproducibilidad Datos de prueba de Fisher al 95% de confianza del 4.4’-DDE. 
 
 
X S S max S min F calculada F tabulada Hipótesis 
Punto 1 0,322 0,025 0,029 0,025 1,30 9,277 Ho 
Punto 2 0,965 0,029 0,032 0,029 1,21 9,277 Ho 
Punto 3 1,815 0,032 0,071 0,071 1,00 9,277 Ho 












> F tab 
 
 %CVRi 
Punto 1 7,89 
Punto 2 3,00 
Punto 3 1,81 









Según (Tafur, 2014) “la exactitud se define como el grado de concordancia entre el 
resultado de un ensayo y el valor de referencia. El término “exactitud” se refiere a una 
combinación de veracidad y precisión.”  
    En otras palabras se denomina exactitud a la capacidad de un instrumento de acercarse al 
valor de la magnitud real. Para esto se utilizó una muestra de referencia de la empresa ERA 
certificada, número de catálogo 713, lote: 330712, que contiene un mix completo de 
plaguicidas organoclorados entre ellos el 4,4 - DDT, 4,4 - DDD y el 4,4 – DDE (Anexo B). 
Para validar la curva de calibración, se debe comprobar que la lectura de área y 
concentración este cercano a lo certificado. 
 
Grafico 22. Ampolla material de referencia certificado (CRM). 
                                                            (Aguirre, 2015) 
Se preparó el material de referencia certificado (CRM): 
1 Se añadió 100 a 200 ml. de agua destilada en un matraz aforado de 1000 ml. 
2 Se transfirió 1,0 ml. del concentrado del material de referencia, en el matraz aforado de 
1000 ml.  
3 Se diluyó en el matraz con agua destilada 
4 Tape el matraz y mezclar bien. 
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5 Se realizó la Extracción en Fase Sólida (SPE) y recuperación para analizar las muestras 
en el cromatógrafo de gases. 
4.6.1 PREPARACIÓN DEL MATERIAL DE REFERENCIA CERTIFICADO 
(CRM) POR EXTRACCIÓN EN FASE SÓLIDA (SPE). 
Para la extracción de muestras se utiliza como referencia el  método 3535 Extracción en 
fase sólida (SPE) de la Agencia de Protección Ambiental (EPA). 
 
Gráfico 23. Extracción en fase sólida (SPE) del material de referencia certificado (CRM). 
                                (Aguirre, 2015) 
a) Se utilizó el matraz aforado de 1000 ml. que contiene el material de referencia 
certificado (CRM) para la extracción. 
b)  Se hizo pasar 20 ml.  de Agua destilada por el cartucho (CHROMAbONd C18 ec) a 
ser utilizado,  se deja una mínima cantidad de agua para que no quede totalmente seco 
el microfiltro del cartucho). 
c) Se hizo pasar 20 ml.  de Metanol grado pesticida por el cartucho,  se deja una mínima 
cantidad de Metanol para que no quede totalmente seco el microfiltro del cartucho y se 
deja reposar por 1 min. aproximadamente). 
d) Se hizo pasar completamente los 1000 ml.  que contiene el material de referencia 
certificado (CRM) por el cartucho y se deja que la bomba de vacío  siga por un tiempo 
de 3 min. aproximadamente hasta lograr secar el microfiltro. 
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e) Para la recolección del el analito se colocó un tubo de ensayo bajo el cartucho, (en el 
tubo de ensayo se coloca 1 a 2 g.  de sulfato de sodio para eliminar el agua residual)  
f) Se hizo pasar 5 ml.  de Acetona grado pesticida por el cartucho,  se deja una mínima 
cantidad de Acetona para que no quede totalmente seco el microfiltro del cartucho y se 
deja reposar por 15 a 20 segundos aproximadamente). 
g) Se hizo pasar completamente 15 ml.  de Cloruro de metileno grado pesticida por el 
cartucho los cuales se recolectan en el tubo de ensayo antes montado.  
h) Se filtró el tubo de ensayo con el analito, para eliminar el sulfato de sodio. 
i) Se hizo desecar totalmente el analito filtrado con Gas Nitrógeno.  
j) Se hizo la recuperación del analito con Hexano. 
6 Finalmente se hizo correr el analito (CRM) por el cromatógrafo de gases para obtener 
los resultados. 
 
Gráfico 24. Corrida material de referencia certificado (CRM). (Anexo D). 
                                                    (Aguirre, 2015) 
4.6.2 CÁLCULOS PARA 4.4’-DDT 
Se tomaron datos del 4.4’-DDT (tabla 60), del material de referencia su área y su 
concentración. 
Material de Referencia Certificado, media y desviación estándar del 4.4’-DDT: 
 (X) Media declarado: 1,35 ug/l 
 (S) desviación estándar en estudio: 0,247 
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1 1,35 126,889 1,500 
2 1,35 127,987 1,519 
3 1,35 128,001 1,520 
4 1,35 131,003 1,572 
 
Se realizó el cálculo del sesgo para determinar si hay diferencia significativa entre las 
lecturas obtenidas y la concentración del material de referencia (tabla 61). 








(X - Xa) 
1 1,500 1,35 0,150 
2 1,519 1,35 0,169 
3 1,520 1,35 0,170 
4 1,572 1,35 0,222 
 
 (X) Media de los resultados (Tabla 61): 1,528 
 (S) Desviación estándar (tabla 61): 0,031 
 (n) Repeticiones: 4 
Cálculos de t calculada y t tabulada (sesgo): 
 t cal: 2,890 
 t tab: 3,182 (n-1, 2 colas a 0,025 (95%)) 
t cal < t tab no hay diferencia significativa 
Se determinó el promedio y la desviación estándar de las lecturas del material de 
referencia, con las cuales se procedió calcular t de student para ver si existe o no diferencia 
significativa entre las concentraciones la leídas en el equipo y la dada por el material de 




Tabla 62. Porcentaje de recuperación (%R) del 4.4’-DDT. 
 
%R 113 
      





1 1,500 1,35 111 
2 1,519 1,35 113 
3 1,520 1,35 113 
4 1,572 1,35 116 
 
 (X) Media del porcentaje de recuperación (%R) (Tabla 62): 113 
 (S) Desviación estándar (tabla 62): 2,279 
 (n) Repeticiones: 4 
Cálculos de t calculada y t tabulada (recuperación): 
 t cal: 2,890 
 t tab: 3,182 (n-1, 2 colas a 0,025 (95%)) 
t cal < t tab no hay diferencia significativa 
Para determinar el t tabulado o crítico para grados de libertad de n-1 (es decir de 4-1=4), un 
valor a =0,05 y 2 colas, se extrae de tabla el t tabulado que es de 3,182, cumpliéndose que 
tcalc < t tab, ya que 2,890 < 3,182. Es decir,  no hay diferencias significativas. 
4.6.3 CÁLCULOS PARA 4.4’-DDD 
Se tomaron datos del 4.4’-DDD (tabla 63), del material de referencia su área y su 
concentración. 
Material de Referencia Certificado, media y desviación estándar del 4.4’-DDD: 
 (X) Media declarado: 1,15 ug/l 













1 1,15 86,908 1,239 
2 1,15 87,889 1,251 
3 1,15 88,897 1,266 
4 1,15 89,934 1,281 
 
Se realizó el cálculo del sesgo para determinar si hay diferencia significativa entre las 
lecturas obtenidas y la concentración del material de referencia (tabla 64). 








(X - Xa) 
1 1,239 1,15 0,09 
2 1,251 1,15 0,10 
3 1,266 1,15 0,12 
4 1,281 1,15 0,13 
 
 (X) Media de los resultados (Tabla 64): 1,259 
 (S) Desviación estándar (tabla 64): 0,018 
 (n) Repeticiones: 4 
Cálculos de t calculada y t tabulada (sesgo): 
 t cal: 3,015 
 t tab: 3,182 (n-1, 2 colas a 0,025 (95%)) 
t cal < t tab no hay diferencia significativa 
 
Se determinó el promedio y la desviación estándar de las lecturas del material de 
referencia, con las cuales se procedió calcular t de student para ver si existe o no diferencia 
significativa entre las concentraciones la leídas en el equipo y la dada por el material de 








    





1 1,239 1,15 108 
2 1,251 1,15 109 
3 1,266 1,15 110 
4 1,281 1,15 111 
 
 (X) Media del porcentaje de recuperación (%R) (Tabla 65): 109 
 (S) Desviación estándar (tabla 65): 1,574 
 (n) Repeticiones: 4 
Cálculos de t calculada y t tabulada (recuperación): 
 t cal: 3,015 
 t tab: 3,182 (n-1, 2 colas a 0,025 (95%)) 
t cal < t tab no hay diferencia significativa 
Para determinar el t tabulado o crítico para grados de libertad de n-1 (es decir de 4-1=4), un 
valor a =0,05 y 2 colas, se extrae de tabla el t tabulado que es de 3,182, cumpliéndose que 
tcalc < t tab, ya que 3,015 < 3,182. Es decir, no hay diferencias significativas. 
 
4.6.4 CÁLCULOS PARA 4.4’-DDE 
Se tomaron datos del 4.4’-DDE (tabla 66), del material de referencia su área y su 
concentración. 
Material de Referencia Certificado, media y desviación estándar del 4.4’-DDE: 
 (X) Media declarado: 1,47 ug/l 












1 1,47 267,541 1,658 
2 1,47 272,965 1,721 
3 1,47 276,582 1,764 
4 1,47 281,584 1,822 
 
Se realizó el cálculo del sesgo para determinar si hay diferencia significativa entre las 
lecturas obtenidas y la concentración del material de referencia (tabla 67). 
 








(X - Xa) 
1 1,658 1,47 0,19 
2 1,721 1,47 0,25 
3 1,764 1,47 0,29 
4 1,822 1,47 0,35 
 
 (X) Media de los resultados (Tabla 67): 1,741 
 (S) Desviación estándar (tabla 67): 0,069 
 (n) Repeticiones: 4 
Cálculos de t calculada y t tabulada: 
 t cal: 2,257 
 t tab: 3,182 (n-1, 2 colas a 0,025 (95%)) 
t cal < t tab no hay diferencia significativa 
 
Se determinó el promedio y la desviación estándar de las lecturas del material de 
referencia, con las cuales se procedió calcular t de student para ver si existe o no diferencia 
significativa entre las concentraciones la leídas en el equipo y la dada por el material de 
referencia y se realizó la % de recuperación (tabla 68). 
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1 1,658 1,47 113 
2 1,721 1,47 117 
3 1,764 1,47 120 
4 1,822 1,47 124 
 
 (X) Media del porcentaje de recuperación (%R) (Tabla 68): 118 
 (S) Desviación estándar (tabla 68): 4,723 
 (n) Repeticiones: 4 
Cálculos de t calculada y t tabulada: 
 t cal: 2,257 
 t tab: 3,182 (n-1, 2 colas a 0,025 (95%)) 
t cal < t tab no hay diferencia significativa 
Para determinar el t tabulado o crítico para grados de libertad de n-1 (es decir de 4-1=4), un 
valor a =0,05 y 2 colas, se extrae de la tabla el t tabulado que es de 3,182, cumpliéndose 
que tcalc < t tab, ya que 2,257 < 3,182. Es decir, no hay diferencias significativas. 
 




4.7 FUNCIÓN RESPUESTA 
(Solís, 2013) Es la incertidumbre asociada al método utilizado, al patrón y equipos 
utilizados, esta incertidumbre, que se propaga a todos los resultados obtenidos, puede 
calcularse utilizando la información generada en el proceso de calibración. 
Simbología utilizada en los cálculos: 
 Valor Nominal: 0.50 ug/l, 1.00 ug/l, 1.50 ug/l, 2.00 ug/l y CRM. 
 Residual: Es la diferencia entre Valor Nominal y la Concentración real detectada en el 
equipo. 
 uA: Incertidumbre estándar de cada concentración. 
 uresol: Incertidumbre de resolución del instrumento. 
 uPatrón: Incertidumbre del instrumento de medición. 
 %uNivel: Porcentaje de incertidumbre de cada nivel (0.50 ug/l, 1.00 ug/l, 1.50 
ug/l,2.00 ug/l y CRM). 
 Fa: Falta de ajuste. 
 %Fa (max): Porcentaje de falta de ajuste máximo. 
 %UFR (k:2): Incertidumbre expandida de la función respuesta, a un nivel de 
confianza del 95%. 
 k: Factor de seguridad o de cobertura. Para un nivel de confianza del 95%, se 











Para los cálculos del plaguicida 4,4’-DDT, se encuentran los datos de las incertidumbres 
del equipo, balones, micropipetas (tabla 69). 
 
Tabla 69. Datos de área y concentración para cada concentración del 4.4’-DDT. 
 





1 0,50  78,508 0,481 
2 0,50 75,896 0,493 
3 0,50 76,998 0,469 
4 0,50 78,889 0,470 
5 0,50 75,508 0,481 
6 0,50 76,725 0,489 
7 1,00 98,478 0,953 
8 1,00 95,009 0,926 
9 1,00 97,688 0,994 
10 1,00 96,309 0,953 
11 1,00 98,999 0,994 
12 1,00 99,998 0,945 
13 1,50 121,296 1,493 
14 1,50 120,581 1,468 
15 1,50 118,736 1,485 
16 1,50 120,736 1,486 
17 1,50 118,567 1,483 
18 1,50 118,983 1,493 
19 2,00 139,394 1,985 
20 2,00 137,919 1,967 
21 2,00 136,989 1,912 
22 2,00 136,315 1,983 
23 2,00 139,441 1,990 
24 2,00 137,254 1,984 
25 1,35 CRM 125,896 1,483 
26 1,35 CRM 133,678 1,618 
27 1,35 CRM 138,178 1,697 







Pendiente intercepto y coeficiente de determinación  (tabla 70). 
 






m (pendiente) 41,324 1,004 
b (intercepto) 57,827 -0,014 
r
2
 0,951 0,985 
 
 
La incertidumbre estándar (uA) (tabla 71). 








0,5 0,004 0,79 
1 0,011 1,12 
1,5 0,004 0,25 
2,0 0,012 0,60 
1,35 0,043 3,19 
 
 
La incertidumbre para el patrón (tabla 72). 




u (balón 10 ml.) 0,025 ml. 
u (micropipeta 0 a 1000 ul.) 0,130 % 
u (balanza analítica) 0,0001 g. 






Las incertidumbres y sus porcentajes (tabla 73). 
Tabla 73. Incertidumbres y sus porcentajes del 4.4’-DDT. 
 




u (micropipeta 0 a 1000 ul.) 0,130 0,065 
u (balanza analítica) 0,0001 0,0001 
u (balón 10 ml.) 0,025 0,013 





Con estos valores se procede a determinar la incertidumbre para cada nivel de 
concentración (tabla 74). 
Tabla 74. Incertidumbre para cada nivel de concentración del 4.4’-DDT. 
 
 0,50 (ug/l) 


























Se estableció el porcentaje del residual más elevado de cada nivel de concentración, se 
restó la concentración obtenida en la lectura menos la concentración deseada (ej.: 0,481 – 
0,50 ug/l), se obtuvo el residual de las 3 lecturas por cada nivel de concentración (tabla 
75).  




























Se tomó el valor más alto de los 3 residuos para cada nivel de concentración (tabla 76). 
Tabla 76. Falta de ajuste (fa) del 4.4’-DDT. 
 







Se saca el porcentaje dividiendo el resultado del valor máximo de residuo para cada nivel 
de concentración deseado por 100%. El resultado del porcentaje para cada nivel de 
concentración se suma (%FA máx.), (tabla 77).  
Tabla 77. % Falta de ajuste del 4.4’-DDT. 
 





%FA (máx):  7,40 
 
Con este resultado se suma más el porcentaje de incertidumbre para cada nivel y se 
multiplica por 2 (k=2), obteniendo la incertidumbre expandida para cada nivel de 
concentración. Se escogió el valor de la mayor de las incertidumbres de cada nivel (%UFR 
k:2) para trabajar con esa (tabla 78) y añadir al cálculo de la incertidumbre total expandida. 
Tabla 78. Incertidumbre, expandida k: 2 del 4.4’-DDT. 
 

















Para los cálculos del plaguicida 4,4’-DDD, se sigue el mismo procedimiento. 
Datos de las incertidumbres del equipo, balones, micropipetas (tabla 79). 
 
Tabla 79. Datos de área y concentración para cada concentración del 4.4’-DDD. 
 





1 0,5 31,889 0,481 
2 0,5 33,998 0,493 
3 0,5 28,009 0,469 
4 0,5 32,998 0,470 
5 0,5 31,889 0,481 
6 0,5 33,998 0,489 
7 1,0 61,761 0,953 
8 1,0 73,733 0,926 
9 1,0 71,896 0,994 
10 1,0 75,776 0,953 
11 1,0 72,622 0,994 
12 1,0 78,436 0,945 
13 1,5 94,080 1,493 
14 1,5 112,567 1,468 
15 1,5 96,296 1,485 
16 1,5 111,987 1,486 
17 1,5 113,983 1,483 
18 1,5 116,678 1,493 
19 2,0 134,495 1,985 
20 2,0 143,25 1,967 
21 2,0 135,49 1,912 
22 2,0 141,246 1,983 
23 2,0 133,49 1,990 
24 2,0 140,246 1,984 
25 1,15 CRM 85,857 1,222 
26 1,15 CRM 86,312 1,229 
27 1,15 CRM 87,198 1,242 







Pendiente intercepto y coeficiente de determinación  (tabla 80). 
 




m (pendiente) 70,451 0,996 
b (intercepto) -0,100 -0,013 
r
2
 0,975 0,996 
 
 
La incertidumbre estándar (tabla 81). 








0,5 0,004 0,79 
1 0,011 1,12 
1,5 0,004 0,25 
2,0 0,012 0,60 
1,15 0,008 0,69 
 
 
La incertidumbre para el patrón (tabla 82).  




u (balón 10 ml.) 0,025 ml. 
u (micropipeta 0 a 1000 ul.) 0,130 % 
u (balanza analítica) 0,0001 g. 






Las incertidumbres y sus porcentajes (tabla 83). 
Tabla 83. Incertidumbres y sus porcentajes del 4.4’-DDD. 
 




u (micropipeta 0 a 1000 ul.) 0,130 0,065 
u (balanza analítica) 0,0001 0,0001 
u (balón 10 ml.) 0,025 0,013 





Con estos valores se procede a determinar la incertidumbre para cada nivel de 
concentración (tabla 84). 
Tabla 84. Incertidumbre para cada nivel de concentración del 4.4’-DDD. 
 
 0,50 (ug/l) 


























Se estableció el porcentaje del residual más elevado de cada nivel de concentración, se 
restó la concentración obtenida en la lectura menos la concentración deseada (ej: 0,481 – 
0,50 ug/l), se obtuvo el residual de las 3 lecturas por cada nivel de concentración (tabla 
85). 
 


































Se tomó el valor más alto de los 3 residuos para cada nivel de concentración (tabla 86). 
Tabla 86. Falta de ajuste (fa) del 4.4’-DDD. 
 






Se saca el porcentaje dividiendo el resultado del valor máximo de residuo para cada nivel 
de concentración deseado por 100%. El resultado del porcentaje para cada nivel de 
concentración se suma (%FA máx.), (tabla 87). 
Tabla 87. % Falta de ajuste del 4.4’-DDD. 
 





%FA (máx):  7,40 
 
Con este resultado se suma más el porcentaje de incertidumbre para cada nivel y se 
multiplica por 2 (k=2), obteniendo la incertidumbre expandida para cada nivel de 
concentración. Se escogió el valor de la mayor de las incertidumbres de cada nivel (%UFR 
k:2) para trabajar con esa (tabla 88) y añadir al cálculo de la incertidumbre total expandida. 
Tabla 88. Incertidumbre, expandida k: 2 del 4.4’-DDD. 
 










Para los cálculos del plaguicida 4,4’-DDE, se sigue el mismo procedimiento. 
Datos de las incertidumbres del equipo, balones, micropipetas (tabla 89). 
Tabla 89. Datos de área y concentración para cada concentración del 4.4’-DDE. 
 





1 0,5 147,369 0,481 
2 0,5 148,789 0,493 
3 0,5 145,896 0,469 
4 0,5 152,998 0,470 
5 0,5 147,369 0,481 
6 0,5 153,345 0,489 
7 1,0 205,369 0,953 
8 1,0 208,693 0,926 
9 1,0 211,785 0,994 
10 1,0 215,843 0,953 
11 1,0 215,941 0,994 
12 1,0 219,759 0,945 
13 1,5 272,965 1,493 
14 1,5 276,582 1,468 
15 1,5 279,594 1,485 
16 1,5 283,785 1,486 
17 1,5 277,753 1,483 
18 1,5 283,123 1,493 
19 2,0 338,159 1,985 
20 2,0 344,806 1,967 
21 2,0 322,261 1,912 
22 2,0 330,963 1,983 
23 2,0 331,743 1,990 
24 2,0 338,661 1,984 
25 1,47 CRM 267,541 1,658 
26 1,47 CRM 272,965 1,721 
27 1,47 CRM 276,582 1,764 







Pendiente intercepto y coeficiente de determinación (tabla 90). 
 
 






m (pendiente) 124,243 1,012 
b (intercepto) 88,518 -0,022 
r
2
 0,994 0,984 
 
 
La incertidumbre estándar (tabla 91). 








0,5 0,004 0,79 
1 0,011 1,12 
1,5 0,004 0,25 
2,0 0,012 0,60 
1,47 0,028 1,93 
 
 
La incertidumbre para el patrón (tabla 92). 




u (balón 10 ml.) 0,025 ml. 
u (micropipeta 0 a 1000 ul.) 0,130 % 
u (balanza analítica) 0,0001 g. 






Las incertidumbres y sus porcentajes (tabla 93). 
Tabla 93. Incertidumbres y sus porcentajes del 4.4’-DDE. 
 




u (micropipeta 0 a 1000 ul.) 0,130 0,065 
u (balanza analítica) 0,0001 0,0001 
u (balón 10 ml.) 0,025 0,013 





Con estos valores se procede a determinar la incertidumbre para cada nivel de 
concentración (tabla 94). 
Tabla 94. Incertidumbre para cada nivel de concentración del 4.4’-DDE. 
 
 0,50 (ug/l) 


























Se estableció el porcentaje del residual más elevado de cada nivel de concentración, se 
restó la concentración obtenida en la lectura menos la concentración deseada (ej: 0,481 – 
0,50 ug/l), se obtuvo el residual de las 3 lecturas por cada nivel de concentración (tabla 
95). 
 


































Se tomó el valor más alto de los 3 residuos para cada nivel de concentración (tabla 96). 
Tabla 96. Falta de ajuste (fa) del 4.4’-DDE. 
 






Se saca el porcentaje dividiendo el resultado del valor máximo de residuo para cada nivel 
de concentración deseado por 100%. El resultado del porcentaje para cada nivel de 
concentración se suma (%FA máx.), (tabla 97). 
Tabla 97. % Falta de ajuste del 4.4’-DDE. 
 





%FA (máx):  7,40 
 
Con este resultado se suma más el porcentaje de incertidumbre para cada nivel y se 
multiplica por 2 (k=2), obteniendo la incertidumbre expandida para cada nivel de 
concentración. Se escogió el valor de la mayor de las incertidumbres de cada nivel (%UFR 
k:2) para trabajar con esa (tabla 98) y añadir al cálculo de la incertidumbre total expandida.  
Tabla 98. Incertidumbre, expandida k: 2 del 4.4’-DDE. 
 











La determinación de la incertidumbre incluye varios pasos: 
La determinación de las fuentes y materiales (tabla 99); donde se encuentra las 
incertidumbres. 
Tabla 99. Incertidumbre de los equipos de medición utilizados para 4.4’-DDT. 4.4’-DDD y 4.4’-
DDE. 
 
Equipo Incertidumbre Unidades 
UFR (calibración)   11,59 % 
u (balón 10 ml.) 0,025 0,03 % 
Resolución del Cromatógrafo 
de Gases 0,001 3,57 % 
 
Los resultados de los porcentajes de repetibilidad, de reproducibilidad y exactitud; 
combinar las diferentes incertidumbres y el último paso es la determinación de la 
incertidumbre expandida es decir, multiplicar la incertidumbre combinada por un factor de 
cobertura de k = 2, a fin de entregar un 95% de confianza, y así establecer el intervalo 
entorno al resultado de la medición en el cual se puede esperar que se incluya la mayor 
fracción de la distribución de los valores que se pueden atribuir razonablemente al 
mesurando. Ver (4,4’-DDT tablas 100), (4,4’-DDD tablas 101) y (4,4’-DDE tabla 102). 
Tabla 100. Incertidumbre repetibilidad, reproducibilidad, para el estándar más bajo (0,50 ug/L) y 




Repetibilidad  0,013 2,67 
Reproducibilidad 0,015 3,08 
Exactitud  0,031 2,28 
 
Tabla 101. Incertidumbre repetibilidad, reproducibilidad, para el estándar más bajo (0,50 ug/L) y 




repetibilidad 0,022 4,47 
reproducibilidad 0,0069 1,38 




Tabla 102. Incertidumbre repetibilidad, reproducibilidad, para el estándar más bajo (0,50 ug/L) y 




Repetibilidad  0,012 2,75 
Reproducibilidad 0,0254 5,08 
Exactitud  0,0692 4,71 
 
La incertidumbre de los materiales se trató de reducir en lo posible, adquiriendo balones 
certificados marca boeco (±0,025 ml), micropipetas marca boeco de 0 a 1000 ul (± 0,13%) 
y 0 a 10 ml (±0,02%) para preparar las diluciones con mayor exactitud y precisión. 
Los resultados son del estándar de concentración en ug/l +  (incertidumbre expandida), que 
corresponde a 0,50 a 2,00 ug/l + 2*  (incertidumbre  acumulada), que representa un nivel 
de confianza del 95 % dentro del cual se encontraría el valor real. Ver (4,4’-DDT tablas 
103), (4,4’-DDD tablas 104) y (4,4’-DDE tabla 105). 
  Tabla 103. Valores de incertidumbre acumulada y expandida del 4.4’-DDT. 
 
    % 
Incertidumbre Acumulada  7,72 
Incertidumbre Expandida  15,45 
Rango: de 0,50 a 2,00 ug/l; U%: 15,45. 
Tabla 104. Valores de incertidumbre acumulada y expandida del 4.4’-DDD. 
 
 % 
Incertidumbre Acumulada  7,89 
Incertidumbre Expandida  15,77 
Rango: de 0,50 a 2,00 ug/l; U%: 15,77. 
Tabla 105. Valores de incertidumbre acumulada y expandida del 4.4’-DDE. 
 
    % 
Incertidumbre Acumulada  9,58 
Incertidumbre Expandida  19,17 
Rango: de 0,50 a 2,00 ug/l; U%: 19,17 
El método esta validado ya que la incertidumbre no sobrepasa el valor del 20% que dice la 
guía alemana Eurachem para métodos validados. (Eurachem Guide, 1998). 
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4.9 ANÁLISIS DE VARIANZA 
Se realizó un análisis de varianza con Anova simple con el programa de Statgraphics 
Centurion XVI.  
ANOVA Simple – Área por Concentración (Día) 
 Variable dependiente: Área 
 Factor: Concentración (ug/l) 
 Selección de la Variable: Día 
Cálculos del plaguicida 4.4’-DDT, en la columna A se añadió los datos de concentración 
de cada nivel, en la columna B los días de experimentación y los resultados de las lecturas 
de las áreas en la columna C. Los resultados del programa fueron los siguientes: 
Resumen Estadístico para Área (tabla 106), donde se encuentran los resultados de 
promedio, desviación estándar, coeficiente de variación (%), el valor máximo y mínimo de 
los datos de área de los 3 días para cada concentración.  









0,5 3 78,2943 0,941357 1,20233% 77,679 79,378 
1 3 97,9783 0,823808 0,840807% 97,339 98,908 
1,5 3 119,613 0,92586 0,774046% 118,736 120,581 
2 3 138,016 0,815369 0,590777% 137,254 138,876 
Total 12 108,476 23,4706 21,6368% 77,679 138,876 
 
Tabla ANOVA para Área por Concentración (tabla 107), el programa dio los resultados de 
suma de cuadrados, grados de libertad, cuadrado medio y razón F. 
Tabla 107. Tabla ANOVA Área por Concentración del 4.4’-DDT. 
 
Fuente Suma de Cuadrados Gl Cuadrado Medio Razón-F Valor-P 
Entre grupos 6053,39 3 2017,8 2614,70 0,0000 
Intra grupos 6,17371 8 0,771714   
Total (Corr.) 6059,57 11    
 
Tabla de Medias área por concentración con intervalos de confianza del 95,0% (tabla 108). 
138 
 
Tabla 108. Tabla de Medias para Área por Concentración con intervalos de confianza del 95,0% 
del 4.4’-DDT. 
 
   Error Est.   
Nivel Casos Media (s agrupada) Límite Inferior Límite Superior 
0,5 3 78,2943 0,507186 77,4673 79,1213 
1 3 97,9783 0,507186 97,1513 98,8053 
1,5 3 119,613 0,507186 118,786 120,44 
2 3 138,016 0,507186 137,189 138,843 
Total 12 108,476    
 
Verificación de varianza (tabla 109). 
Tabla 109. Verificación de la Varianza del 4.4’-DDT. 
 
 Prueba Valor-P 
Levene's 0,076725 0,970821 
 
La figura 64 medias de concentración vs área y 95 % de Fisher que dio el programa es de 
mucha importancia ya que ayuda a interpretar mejor los resultados. 
 
 
Figura 64. Medias de concentración vs área y 95 % de Fisher del 4.4’-DDT. 
 
Para los cálculos del 4,4’-DDD, se sigue el mismo procedimiento. 
En la columna A se añadió los datos de concentración de cada nivel, en la columna B los 
días de experimentación y los resultados de las lecturas de las áreas en la columna C. Los 
resultados de la corrida del programa fueron los siguientes: 
0,5 1 1,5 2












Resumen Estadístico para Área (tabla 110), donde se encuentran los resultados de 
promedio, desviación estándar, coeficiente de variación (%), el valor máximo y mínimo de 
los datos de área de los 3 días para cada concentración. 









0,5 3 35,6997 1,16038 3,2504% 34,508 36,826 
1 3 74,1247 1,57602 2,12617% 72,622 75,765 
1,5 3 114,126 1,54395 1,35285% 112,658 115,736 
2 3 134,492 1,0 0,743544% 133,49 135,49 
Total 12 89,6104 39,6564 44,2542% 34,508 135,49 
 
Tabla ANOVA para Área por Concentración (tabla 111), el programa dio los resultados de 
suma de cuadrados, grados de libertad, cuadrado medio y razón F. 
Tabla 111. Tabla ANOVA Área por Concentración del 4.4’-DDD. 
 
Fuente Suma de Cuadrados Gl Cuadrado Medio Razón-F Valor-P 
Entre grupos 17284,5 3 5761,5 3194,58 0,0000 
Intra grupos 14,4282 8 1,80353   
Total (Corr.) 17298,9 11    
 
Tabla de Medias área por concentración con intervalos de confianza del 95,0% (tabla 112). 
Tabla 112. Tabla de Medias para Área por Concentración con intervalos de confianza del 95,0% 
del 4.4’-DDD. 
 
   Error Est.   
Nivel Casos Media (s agrupada) Límite Inferior Límite Superior 
0,5 3 35,6997 0,775355 34,4354 36,964 
1 3 74,1247 0,775355 72,8604 75,389 
1,5 3 114,126 0,775355 112,861 115,39 
2 3 134,492 0,775355 133,227 135,756 
Total 12 89,6104    
 
Verificación de varianza (tabla 113). 
Tabla 113. Verificación de la Varianza del 4.4’-DDD. 
 
 Prueba Valor-P 
Levene's 0,255191 0,855618 
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La Figura 65 medias de concentración vs área y 95 % de Fisher que dio el programa es de 
mucha importancia ya que ayuda a interpretar mejor los resultados. 
 
 
Figura 65. Medias de concentración vs área y 95 % de Fisher del 4.4’-DDD. 
 
Para los cálculos del 4,4’-DDE, se sigue el mismo procedimiento. 
En la columna A se añadió los datos de concentración de cada nivel, en la columna B los 
días de experimentación y los resultados de las lecturas de las áreas en la columna C. Los 
resultados de la corrida del programa fueron los siguientes: 
Resumen Estadístico para Área (tabla 114), donde se encuentran los resultados de 
promedio, desviación estándar, coeficiente de variación (%), el valor máximo y mínimo de 
los datos de área de los 3 días para cada concentración. 









0,5 3 147,53 1,18672 0,804392% 146,432 148,789 
1 3 202,41 2,93676 1,4509% 199,496 205,369 
1,5 3 275,223 2,40556 0,874041% 272,965 277,753 
2 3 325,267 2,82574 0,868746% 322,261 327,869 
Total 12 237,607 70,9695 29,8684% 146,432 327,869 
 
Tabla ANOVA para Área por Concentración (tabla 115), el programa dio los resultados de 
suma de cuadrados, grados de libertad, cuadrado medio y razón F. 
0,5 1 1,5 2













Tabla 115. Tabla ANOVA Área por Concentración del 4.4’-DDE. 
 
Fuente Suma de Cuadrados Gl Cuadrado Medio Razón-F Valor-P 
Entre grupos 55355,8 3 18451,9 3100,59 0,0000 
Intra grupos 47,6088 8 5,9511   
Total (Corr.) 55403,4 11    
 
Tabla de Medias área por concentración con intervalos de confianza del 95,0% (tabla 116). 
Tabla 116. Tabla de Medias para Área por Concentración con intervalos de confianza del 95,0% 
del 4.4’-DDE. 
 
   Error Est.   
Nivel Casos Media (s agrupada) Límite Inferior Límite Superior 
0,5 3 147,53 1,40844 145,233 149,827 
1 3 202,41 1,40844 200,113 204,707 
1,5 3 275,223 1,40844 272,926 277,52 
2 3 325,267 1,40844 322,97 327,564 
Total 12 237,607    
 
Verificación de varianza (tabla 117). 
Tabla 117. Verificación de la Varianza del 4.4’-DDE. 
 
 Prueba Valor-P 












La Figura 66 medias de concentración vs área y 95 % de Fisher que dio el programa es de 
mucha importancia ya que ayuda a interpretar mejor los resultados. 
 
 














0,5 1 1,5 2













CAPÍTULO 5 CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES 
5.1 CONCLUSIONES 
 Se estandarizó el método por cromatografía de gases para determinar plaguicidas 
organoclorados en el agua potable. 
 Al analizar los resultados del método mediante pruebas estadísticas, se acepta la 
Hipótesis Alternativa que dice “Si es posible la determinación de plaguicidas 
organoclorados en el agua potable, por medio de la técnica de cromatografía de 
gases”. 
 El método expuso una linealidad muy aceptable en la calibración del equipo, con 
valores de coeficientes de correlación mayores a 0,999 para los tres plaguicidas 
organoclorados (DDT, DDD y DDE).  
 El equipo presenta buena sensibilidad, obteniendo resultados del límite de detección y 
el límite de cuantificación cercanos al valor estimado.   
 La precisión del método en términos de repetibilidad y reproducibilidad son 
aceptables, se obtuvieron resultados del porcentaje del coeficiente variación (%CV) 
menores al 10%. 
 La exactitud presentó valores del sesgo o error sistemático menores, con la prueba de t 
de Student de dos colas se concluyó que no existe una diferencia significativa entre 
ellos.  
 El material de referencia certificado (CRM) se evaluó con la técnica de extracción en 
fase sólida (SPE), obteniendo porcentajes de recuperación entre (80 a 120)% rangos 
permitidos para este tipo de análisis.  
 Se determinó la incertidumbre de medición de todo el proceso y se concluyó que el 
método esta validado ya que se obtuvieron resultados de incertidumbre expandida de 
todos los plaguicidas menores al 20% límite aceptable para métodos validados según 
la Guía Alemana Eurachem.  
 Después de haber realizado el análisis de varianza con el programa Statgraphics 
Centurion, utilizando los datos del área, la concentración (ug/l) y el día, se concluyó 
que no existe diferencia significativa entre ellas aprobando los resultados del método.  
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 Con este método analítico la EMAPA-I puede llevar a cabo un control de plaguicidas 
organoclorados en todos sectores y brindar un servicio de calidad cumpliendo con la 























 En la preparación de patrones y material de referencia certificado (CRM), tomar todo 
tipo de precauciones y utilizar el equipo apropiado (campana de extracción de gases, 
mandil y guantes de nitrilo), ya que los solventes orgánicos y los estándares de 
plaguicidas organoclorados son altamente peligrosos (pueden ingresan por la piel y 
vías respiratorias).   
 Para el ajuste de la metodología del cromatógrafo de gases, se debe realizar 
previamente varias pruebas con las rampas de temperatura con el fin de determinar la 
correcta separación y cuantificación de los analitos en relación de Señal/Ruido (S/R). 
 Se sugiere aplicar la extracción en fase sólida (SPE) para la extracción de muestras, ya 
que esta técnica se realiza en menor tiempo en relación a otras, provoca una mínima 
contaminación ambiental debido a que consume menos cantidad de solventes y otorga 
buenos porcentajes de recuperación. 
 En la microjeringa del inyector del cromatógrafo de gases, se recomienda eliminar 
todo el aire, previo a la inyección de la muestra en la columna, ya que puede ingresar a 
la columna una cantidad menor a la deseada afectando en el resultado final. 
 Realizar la limpieza de la columna antes de correr otro analito (corridas con 
solventes), para evitar residuos e interferencias que afecten la señal en el 
cromatograma. 
 Articular todo el esfuerzo posible para fortalecer la capacidad científica y tecnológica 
de la Universidad Técnica del Norte, la Facultad de Ingeniería en Ciencias 
Agropecuarias y Ambientales y la Carrera de Ingeniería Agroindustrial, que permita 
minimizar las actuales barreras y promover el desarrollo de técnicas cromatográficas 
para el control de calidad en agua, materias primas y alimentos procesados. 
 Ampliar y adecuar el lugar de análisis cromatográfico en el laboratorio de control de 
calidad de agua de la EMAPA-I con el espacio y estructura adecuada; además calibrar 
el cromatógrafo de gases con todos los plaguicidas organoclorados y acoplar el equipo 
para determinar plaguicidas organofosforados, estudios de esta índole permitirá llevar 
un control mejor y completo de plaguicidas en el cantón Ibarra. 
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Analito: Sustancia (química, física o biológica) buscada o determinada en una muestra, 
que debe ser recuperada, detectada o cuantificada por el método. 
Calibración: Procedimiento de comparación entre lo que indica un instrumento y su 
"valor verdadero" de acuerdo a un patrón de referencia con valor conocido. 
Coeficiente de correlación: Medida de la relación lineal entre dos variables 
aleatorias cuantitativas.  
Coeficiente de determinación: Modelo estadístico cuyo principal propósito es predecir 
futuros resultados o probar una hipótesis. 
Control de calidad: Mecanismos, acciones, herramientas realizadas para detectar la 
presencia de errores. 
Corrida analítica: Conjunto de muestras analizadas en forma continua, bajo las mismas 
condiciones experimentales. 
Cromatógrafo: Equipo que permite una separación sofisticada (Ej.: cromatógrafo de gases 
o un cromatógrafo de líquidos). 
Curva de calibración: Conjunto de concentraciones que describen el rango en el cual se 
cuantifica el compuesto por analizar. 
Disolvente o solvente: Sustancia en la que se diluye un soluto  (un sólido, líquido o gas 
químicamente diferente).   
Elución: Proceso en el cual los solutos son lavados a través de una fase estacionaria por el 
movimiento de una fase móvil. 
Fungicidas: Sustancias tóxicas que se emplean para impedir el crecimiento o eliminar los 
hongos y mohos perjudiciales para las plantas, los animales o el hombre.  
Herbicida: Producto fitosanitario utilizado para eliminar plantas indeseadas 
Incertidumbre: Parámetro asociado al resultado de una medición que caracteriza la 
dispersión de los valores que podrían razonablemente ser atribuidos al mensurando. 
Incertidumbre de la medición: Parámetro no negativo que caracteriza la dispersión de la 
cantidad de valores que se atribuyen a una mensurando, basándose en la información 
utilizada. 
Insecticida: Compuesto químico utilizado para matar insectos.  
Metodología: Conjunto de métodos que se siguen en una investigación científica, un 
estudio o una exposición doctrinal. 
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Método cuantitativo: Método que permite determinar la concentración de un analito 
presente en una muestra o matriz. 
Micropipeta: Instrumento de  laboratorio empleado para succionar y transferir 
pequeños volúmenes de líquidos y permitir su manejo en las distintas técnicas analíticas. 
Muestra: Materia que va a ser analizada en la cromatografía. Puede consistir en un simple 
componente o una mezcla de varios.  
Norma: Principio que se impone o se adopta para dirigir la conducta o la correcta 
realización de una acción o el correcto desarrollo de una actividad. 
Parámetro estadistico: Es un número que resume la gran cantidad de datos que pueden 
derivarse del estudio de una variable estadística. El cálculo de este número está bien 
definido, usualmente mediante una fórmula aritmética obtenida a partir de datos de la 
población. 
Policlorobifenilos (PCBs): Compuestos organoclorados que se forman mediante la 
cloración de diferentes posiciones del bifenilo. 
Patrón: Disolución de una sustancia utilizada como referencia al momento de hacer una 
valoración o estandarización 
Rango: Intervalo de un método analítico definido por las concentraciones comprendidas 
entre los niveles superior e inferior del compuesto. 
Regresión lineal: Técnica que permite cuantificar la relación que puede ser observada 
cuando se grafica un diagrama de puntos dispersos correspondientes a dos variables, cuya 
tendencia general es rectilínea. 
Tiempo de retención: Tiempo característico que tarda un analito particular en pasar a 
través del sistema (desde la columna de entrada hasta el detector) bajo las condiciones 
fijadas. 
Validación: Verificación de determinados parámetros de un método, en la que los 
requisitos especificados para estos, demuestran que el método es idóneo para un uso 
previsto.  
Varianza: Medida de dispersión definida como la esperanza del cuadrado de la desviación 
de dicha variable respecto a su media. 
Variable: Propiedad que puede fluctuar y cuya variación es susceptible de adoptar 








ACN: Acetonitrilo.  
ANOVA: Análisis de varianza. 
BPC: Cromatografía de fases enlazadas. 
CA: Cromatografía de afinidad. 
CONSEP: Consejo Nacional de Control de Sustancias Estupefacientes y Psicotrópicas. 
CRM: Material de referencia Certificado. 
CV: Coeficiente de variación. 
DDD: 1,1-dicloro-2,2-bis(4-clorofenil)etano.  
DDE: 1,1-dicloro-2,2-bis(4-clorofenil)etileno.  
DDT: 1,1,1-tricloro-2,2-bis(4-clorofenil)etano.  
ECD: Detector de captura electrónica.  
EPA: Agencia de Protección Medioambiental de los Estados Unidos.  
EMAPA-I: Empresa Municipal de Alcantarillado y Agua Potable. 
FAO: Organización de las Naciones Unidas para la Agricultura y la Alimentación.  
GC: Cromatografía de gases.  
GLC: Cromatografía gas-liquido. 
GSC: Cromatografía gas-liquido. 
IEC: Cromatografía de intercambio iónico. 
INEC: Instituto Nacional Ecuatoriano de Normalización. 
ISO: Organización Internacional de Normalización. 
HPLC: Cromatografía líquida de alta eficacia.  
HTLC: Cromatografía de capa fina de alta resolución. 
LC: Cromatografía de líquidos.  
LC o LOQ: Límite de cuantificación.  
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LD o LOD: Límite de detección.  
LLE: Extracción líquido-líquido.  
LLC: Cromatografía líquido-líquido. 
LMP: Límite máximo permitido. 
LSC: Cromatografía líquido-sólido. 
MS: Espectrometría de masas.  
OMS: Organización Mundial de la Salud.  
ONU: Organización de las Naciones Unidas. 
Ppb: partes por billón ug/l. 
Ppm: partes por millón mg/l. 
RSD: Desviación estándar relativa. 
SEC: Cromatografía de exclusión por tamaños. 
SD: Desviación estándar. 
SFC: Cromatografía de fluidos supercríticos.  
SPE: Extracción en fase sólida. 
SPME: Microextracción en fase sólida. 
S/R: Relación señal ruido. 
TLC: Cromatografía en capa fina. 
































Ajustar el software, previo al análisis de las muestras en el 
cromatógrafo de gases. 
 
Rampas de temperatura del horno, detector de captura de electrones, tipo de 
inyección, flujo del gas, volumen de inyección, entre otras. 
 






Patrones de los estándares  4,4'-DDT; 4,4'-DDD y 4,4'-DDE. 
 
Programar las corridas de los estándares para las curvas de calibración. 
 







Extracción en fase sólida (SPE) del material de referencia certificado (CRM) 
previo al análisis cromatográfico de comprobación. 
 
Programar la inyección adecuada del material de referencia recuperado en 
hexano, previo a las corridas cromatográficas. 
 




ANEXO B.  
 FICHAS TÉCNICAS PLAGUICIDAS 
ORGANOCLORADOS Y CRM. 






























































ANEXO C.  
 NORMA INEN 1108-2011. 
 LISTADO DE PLAGUICIDAS PROHIBIDOS EN EL 
ECUADOR. 
 TABLA t DE STUDENT. 






















































ANEXO D.  
 TODAS LAS CURVAS DE LAS CORRIDAS DEL DDT, 
DDD Y DDE. 





















CURVAS DEL 4.4’- DDT. 
 
 








y = 15,83x + 38,616 













0,50 ug/l DÍA 1 
y = 14,218x + 22,386 





























y = 14,663x + 40,372 













0,50 ug/l DÍA 3 
y = 26,983x + 17,939 



























y = 29,311x + 23,941 















1,00 ug/l DÍA 2 
y = 37,352x + 15,568 





























y = 23,114x + 51,358 















1,50 ug/l DÍA 1 
y = 17,772x + 79,483 




























y = 20,952x + 73,64 
















1,50 ug/l DÍA 3 
y = 24,785x + 75,976 






























y = 21,821x + 87,475 

















2,00 ug/l DÍA 2 
y = 30,65x + 74,178 












2,00 ug/l DÍA 3 
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CURVAS DEL 4.4’- DDD. 
 
 








y = 5,9524x + 17,874 
















0,50 ug/l DÍA 1 
y = 14,218x + 22,386 





























y = 3,1634x + 21,372 















0,50 ug/l DÍA 3 
 
y = 7,8086x + 30,367 




























y = 29,311x + 23,941 















1,00 ug/l DÍA 2 
y = 37,352x + 15,568 





























y = 17,667x + 78,296 















1,50 ug/l DÍA 1 
 
y = 18,172x + 78,483 






























y = 20,952x + 73,64 
















1,50 ug/l DÍA 3 
y = 7,6725x + 127,47 



























y = 21,821x + 87,475 

















2,00 ug/l DÍA 2 
y = 30,65x + 74,178 












2,00 ug/l DÍA 3 
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Figura 47. Curva de calibración 0,50 ug/l día 2 estándar 4.4’-DDE. 
 
 
y = 6,0555x + 54,133 












0,50 ug/l DÍA 1 
 
y = 6,0305x + 54,133 


























y = 4,6556x + 23,233 
















0,50 ug/l DíA 3 
y = 5,7462x + 114,12 


























y = 29,311x + 23,941 















1,00 ug/l DÍA 2 
y = 37,352x + 15,568 





























y = 13,356x + 196,59 













1,50 ug/l DÍA 1 
 
y = 14,981x + 213,89 



























y = 20,952x + 73,64 
















1,50 ug/l DÍA 3 
y = 14,389x + 284,8 






















Figura 57. Curva de calibración 2,00 ug/l día 3 estándar 4.4’-DDE.
y = 21,821x + 87,475 

















2,00 ug/l DÍA 2 
y = 30,65x + 74,178 












2,00 ug/l DÍA 3 
202 
 
GRÁFICOS Y DATOS DEL EQUIPO.  
 



































Gráfico 25. Picos estándares vs material de referencia certificado (CRM).
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